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RESUMO 
0 presente trabalho é fruto de muita dedicação amparado por uma década de 
experiência profissional na Area de  cerâmica. Trata-se da descrição das atividades 
desenvolvidas durante o estágio curricular em sintonia com a prática diária de um 
laboratório de pesquisa e controle de matérias-primas para  cerâmica. 
Neste estão descritos, de forma sucinta, um breve histórico sobre a evolução da 
cerâmica, alguns conceitos relacionados, processo produtivo, tipologia de produtos, 
descrevendo suas  características  técnicas e tecnológicas, metodologia para formulação de 
massa, características das matérias-primas empregadas, ensaios cerâmicos de 
caracterização de matérias-primas e seus respectivos procedimentos práticos. 
A finalidade principal é de mostrar aos leitores alguns ensaios empregados na 
caracterização de uma matéria-prima  cerâmica, mais especificamente, matérias-primas 
argilosas. 
SUMARIO 
CAPÍTULO I FABRICAÇÃO DE PAVIMENTOS E 
REVESTIMENTOS CERÂMICOS 
1.1 Histórico 	 2 
1.2 Desenvolvimento de composições de massas para suportes 	 3 
cerâmicos 	
 
1.3 Tipologia de produtos 	 4 
1.4 Características do produto a fabricar 	 5 
1.5 0 processo de fabricação cerâmico 	 6 
1.6 Metodologia para formulação de massa 	 7 
CAPÍTULO 2 MATÉRIAS-PRIMAS  CERÂMICAS 
2.1 Matérias-primas plásticas 	 9 
2.1.1 Argila 	 9 
2.1.2 Argilas cauliniticas 	 10 
2.1.3 Argilas iliticas 	 11 
2.1.4 Argilas montmoriloníticas 	 11 
2.1.5 Caulim 	 12 
2.2 Matérias-primas não plásticas 	 13 
2.2.1 Feldspatos 	 13 
2.2.2 Silica 	 15 
2.2.3 Sienita-Nefelina 	 16 
2.2.4 Carbonatos 	 17 
CAPÍTULO 3 CARACTERIZAÇÃO DAS MATÉRIAS-PRIMAS 
CERÂMICAS 
3.1 Caracterização das argilas 	 20 
3.2 Caracterização química-mineralógica 	 20 
3.3 Caracterização fisica-tecnológica 	 23 
3.4 Amostragem e preparação da amostra para analise 	 23 
VIII 
3.5. Umidade 	 29 
3.5.1 Fundamento teórico 
	 29 
3.5.2 Procedimento experimental para determinação da umidade 
	 30 
3.5.3 Resultados e discussão 
	 31 
3.6 Higroscopicidade 
	 31 
3.6.1 Fundamento teórico 
	 31 
3.6.2 Procedimento experimental para determinação da higroscopicidade 
	 32 
3.6.3 Resultados e discussão 	 33 
3.7 Plasticidade 
	 34 
3.7.1 Fundamento teórico 
	 34 
3.7.2 Método proposto para medir a plasticidade 
	 35 
3.7.3 Procedimento experimental para determinação da plasticidade 	 36 
3.7.4 Resultados e discussão 
	 40 
3.8 Densidade real do sólido ou peso especifico 
	 40 
3.8.1 Fundamento teórico 
	 40 
3.8.2 Procedimento experimental para determinação da densidade real do sólido 	 41 
3.8.3 Resultados obtidos 	 43 
3.9 Distribuição granulométrica de partículas 	 44 
3.9.1 Fundamento teórico 
	 44 
3.9.2 Procedimento experimental para determinação do 
 resíduo de matérias- primas 	 49 
via úmido 	
 
3.9.3 Resultados obtidos para o resíduo bruto via úmida.  	 50 
3.9.4 Procedimento experimental para 
 análise granulométrica via pipeta de 	 51 
Andreasen 	  
3.9.5 Resultados e discussão 	 53 
3.10 Reologia 	 56 
3.10.1 Fundamento teórico 
	 56 
3.10.2 Controles ern barbotinas 
 cerâmicas 	 57 
3.10.2.1 Densidade da barbotina 	 57 
	
3.10.2.2 Procedimento experimental para determinação da densidade de 
 líquidos e 	 58 
suspensões 	
 
3.10.2.3 Conteúdo em sólidos 
	 58 
3.10.2.4 Viscosidade 	 59 
IX 
3.10.2.5 Sistema de medida da viscosidade 	 61 
	
3.10.2.6 Procedimento experimental para determinação da viscosidade pelo 	 63 
viscosimetro Copo Ford 	  
	
3.10.2.7 Procedimento experimental para determinação da viscosidade e operação do 	 64 
viscosimetro rotacional Brookfield 	  
3.10.2.8 Resultados e discussão 	 67 
3.11 Defloculação 	 67 
3.11.1 Fundamento teórico 	 67 
3.11.2 Curvas de defloculação 	 72 
3.11.3 Procedimento experimental para determinação da curva de defloculação 	 73 
3.11.4 Resultados e discussão 	 75 
3.12 Determinação qualitativa da matéria orgânica 	 76 
3.12.1 Fundamento teórico 	 76 
3.12.2 Procedimento experimental para determinação qualitativa da matéria 	 77 
orgânica 	  
3.12.3 Resultados obtidos 	 78 
3.13 Determinação quantitativa do teor de carbonatos em argilas 	 78 
3.13.1 Fundamento teórico 	 78 
3.13.2 Método do calcimetro Pizzarelli 	 79 
3.13.3 Método da titulação por retorno 	 80 
3.13.4 Procedimento experimental para determinação de carbonatos em matérias- 	 80 
primas cerâmica 	  
3.13.5 Resultados e discussão 	 82 
3.14 Determinação da contração linear 	 83 
3.14.1 Fundamento teórico 	 83 
3.14.2 Procedimento experimental para determinação da contração linear 	 83 
3.15 Determinação  da perda ao fogo 	 84 
3.15.1 Fundamento teórico 	 84 
3,15.2 Procedimento experimental para determinação da perda ao fogo 	 85 
3.16 Determinação da absorção de água 	 85 
3.16.1 Fundamento teórico 	 85 
3.16.2 Procedimento experimental para determinação da absorção de água 	 86 
3.17 Determinação da densidade aparente de peças prensadas 	 87 
3.17.1 Fundamento teórico 	 87 
X 
3.17.2 Procedimento experimental para determinação da densidade aparente de 
	
89 
corpos de prova 	  
3.17.3 Resultados obtidos nos ensaios de densidade aparente, contração linear e 	 91 
absorção de água 	  
3.18 Determinação dos diagramas de compactação 	 92 
3.18.1 Fundamento teórico 
	 92 
3.18.2 Influência da granulometria das partículas na compactação 
	
92 
3.18.3 Influência da pressão e umidade de prensagem na compactação 	 95 
3.18.4 Influência das variáveis de processo na resistência  mecânica em seco.  	 96 
3.18.5 Influência das variáveis de processo nas propriedades da peça queimada 	 96 
3.18.6 Procedimento experimental para determinação dos diagramas de 
	
99 
compactação 	  
3.18.7 Resultados e discussão 	 100 
3.19 Determinação da resistência mecânica.  	 102 
3.19.1 Fundamento teórico 	 102 
3.19.2 Procedimento experimental para determinação da resistência  mecânica à 	 106 
flexão 	  
3.19.3 Resultados e discussão 	 107 
3.20 Determinação dos diagramas de gresificação 	 108 
3.20.1 Fundamento teórico 	 108 
3.20.2 Variáveis que podem influenciar no diagrama de gresificação.  	 109 
3.20.3 Procedimento experimental para determinação dos diagram as de 	 115 
gresificação 	  
3.20.4 Resultados e discussão 	 117 
3.21 Análise dilatométrica 	 119 
3.21.1 Fundamento teórico 	 119 
3.21.2 Caracterização de diversos argilo-minerais através da análise dilatométrica 	 122 
3.21.3 Determinação do quartzo 	 126 
3.21.4 Procedimento experimental para preparação do corpo de prova para 	 127 
dilatação 	  
3.21.5 Resultados e discussão 	 129 
3.22 Análise termodiferencial (ATD) 	 131 
3.22.1 Fundamento teórico 	 131 
3.22.2 Significado das curvas de ATD 	 132 
3.22.3 Fatores que influenciam numa analise térmica diferencial 	 132 
X1 
3.22.4 Utilização da análise térmica diferencial no estudo de minerais argilosos 	 133 
3.22.5 Comportamento térmico de uma caulinita 	 134 
3.22.6 Comportamento térmico de uma ilita 	 136 
3.22.7 Comportamento térmico de uma montmorilonita 	 138 
3.22.8 Comportamento térmico dos carbonatos 	 138 
3.22.9 Comportamento térmico do quartzo 	 140 
3.22.10 Resultados e discussão 	 141 
3.23 Analise termogravimétrica 	 142 
3,23.1 Fundamento teórico 	 142 
3.23.2 Resultados e discussão 	 143 
4 CONCLUSÃO 	  145 
5 REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 	  147 
XII 
LISTA DE TABELAS 
Tabela 1: Características técnicas de produtos de pavimento e revestimento 	 5 
Tabela 2: Propriedades dos materiais argilosos 	 12 
Tabela 3: Fórmula estrutural de alguns minerais 	 18 
Tabela 4: Análise mineralógica por difração de raio - x 	 20 
Tabela 5: Analise química de algumas matérias-primas 	 21 
Tabela 6: Resultados experimentais na determinação da umidade 	 31 
Tabela 7: Resultados experimentais na determinação da higroscopicidade 	 33 
Tabela 8: Classificação de Atterberg 	 35 
Tabela 9: Resultados experimentais na determinação da plasticidade 	 40 
Tabela 10: Determinação da densidade real da composição a partir das densidades das 	 41 
matérias-primas 	  
Tabela 11: Densidade da  água em função da temperatura 	 42 
Tabela 12: Resultados experimentais da M.E.R 	 43 
Tabela 13: Resultados experimentais da densidade real de matérias-primas 	 43 
Tabela 14: Identificação dos argilo-minerais quanto a forma, tamanho e superficie 	 45 
especifica 	  
Tabela 15: Métodos empregados para a analise granulométrica 	 49 
Tabela 16: Resultados experimentais do  resíduo bruto via úmida 	 50 
Tabela 17: Viscosidade e densidade da água em função da temperatura 	 52 
Tabela 18: Resultados experimentais do ensaio da pipeta de Andreasen para a argila 	 54 
Campo Formoso 	  
Tabela 19: Relação de barbotinas e diâmetro da pastilha para viscosimetro Copo Ford. 	 64 
Tabela 20: Fatores de correção na leitura da viscodade com viscosimetro Brookfield 	 66 
Tabela 21: Resultados experimentais de controles aplicados em barbotinas cerâmicas 	 67 
Tabela 22: Mecanismos de atuação dos defloculantes mais habituais 	 68 
Tabela 23: Resultados experimentais da determinação de carbonatos em matérias- 	 82 
primas 
	  
Tabela 24: Resultados experimentais da dap., contração linear e absorção de água 	 91 
Tabela 25: Resultados experimentais da determinação da R.M.F.  	 107 
Tabela 26: Resultados experimentais do diagrama de gresificação 	 117 
XIII 
	
Tabela 27: Coeficiente de dilatação térmica de matérias-primas para o suporte 	 129 
cerâmico 	  
	
Tabela 28: Coeficiente de dilatação térmica de matérias-primas para esmaltes 	 130 
cerâmicos 	  
Tabela 29: Temperatura da reação endotérmica em alguns materiais 	 133 
XIV 
LISTA DE FIGURAS 
Figura 1: Tipologia de produtos 
	 4 
Figura 2: Fluxograma do processo produtivo 
	 6 
Figura 3: Fluxograma da metodologia para formulação de massa 
	
7 
Figura 4: Diagrama de gresificação de uma argila caulinitica 	 10 
Figura 5: Diagrama de gresificação de uma argila ilitica 	 11 
Figura 6: Composição dos feldspatos 
	
14 
Figura 7: Cones de fusão de diferentes composições de feldspatos 
	
15 
Figura 8: Diagrama de gresificação de uma argila  calcária 	 18 
Figura 9: Jazida de matéria-prima em Campo Alegre - Brasil 	 26 
Figura 10: Jazida de matéria-prima - Brasil 	 26 
Figura 11: Jazida de matéria-prima em San Juan de Moro - Espanha 	 27 
Figura 12: Coleta da amostra num lote já formado 	 28 
Figura 13: Aspecto da amostra na colher de Casagrande 	 37 
Figura 14: Aparelho Colher de Casagrande 	 39 
Figura 15: Determinação do LP e LL 	 39 
Figura 16: Pipeta de Andreasen 	 47 
Figura 17: Curva de distribuição granulométrica acumulada 	 48 
Figura 18: Resultados experimentais da distribuição granulométrica acumulada via 
	
55 
pipeta de Andreasen 	  
Figura 19: Efeito do conteúdo em  sólidos na viscosidade 	 62 
Figura 20: Viscosímetro rotacional Brookfield 	 63 
Figura 21: Esquema do viscosímetro rotacional Brookfield 	 66 
Figura 22: Variação das cargas sobre as partículas coloidais com a modificação do pH 	 68 
Figura 23: Tipos de floculação 	 69 
Figura 24: Variação da viscosidade com o pH 	 69 
Figura 25: Efeito do carbonato sock° e do silicato sódico sobre a viscosidade de uma 
	
71 
suspensão 	  
Figura 26: Curva de defloculação 	 72 
Figura 27: Curva de defloculação de uma amostra argilosa 	 75 
XV 
Figura 28: Defeito de "coração negro" provocado pela presença de matéria  orgânica 	 76 
no suporte cerâmico 	  
Figura 29: Visualização da mancha escura originada durante a queima provocada pela 	 78 
presença de matéria orgânica 	  
Figura 30: Representação do esquema do aparelho para determinação da densidade 	 90 
aparente 	  
Figura 31: Representação do nivelamento do ponteiro A superficie do mercúrio 	 90 
Figura 32: Representação da submersão da peça ou corpo de prova em mercúrio 	 90 
Figura 33: Distribuição acumulada da granulometria de partículas 	 93 
Figura 34: Diagramas de compactação de massas com diferentes granulometrias 	 94 
Figura 35: Diagrama de compactação 	 95 
Figura 36: Diagrama de absorção de  água! pressão de prensagem (queima A 1100°C) 	 97 
Figura 37: Diagrama de absorção de água / umidade de prensagem (queima à 1100°C) 	 97 
Figura 38: Diagrama de contração linear / umidade de prensagem (queima à 1100°C) 	 98 
Figura 39: Diagrama de contração linear / pressão de prensagem (queima à 1100°C) 	 98 
Figura 40: Diagrama de contração linear / densidade aparente (queima A 1100°C) 	 98 
Figura 41: Diagrama de absorção de  água! densidade aparente (queima A 1100°C) 	 98 
Figura 42: Diagrama de compactação experimental para a argila Campo Formoso 	 10 1 
Figura 43: Determinação experimental da tensão de ruptura A compressão  	 103 
Figura 44: Determinação experimental da resistência mecânica A_ flexão 	 104 
Figura 45: Diagrama de gresificação 	 108 
Figura 46: Influencia da moagem na vitrificação 	 110 
Figura 47: Influência da compactação na vitrificação  	 111 
Figura 48: Influência do tempo de permanência na temperatura máxima sobre a 112 
vitrificação 	  
Figura 49: Influência da velocidade de aquecimento sobre a vitrificação 	 112 
Figura 50: Diagrama de gresificação de uma argila caulinítica 	 113 
Figura 51: Diagrama de gresificação de uma argila ilitica 	 113 
Figura 52: Efeito que produz sobre o intervalo de queima a adição de carbonatos a 	 114 
uma mescla de argilas 	  
Figura 53: Influência da composição da massa sobre a vitrificação 	 115 
Figura 54: Diagrama de gresificação experimental 	 118 
Figura 55: Esquema de um dilatômetro 	 120 
Figura 56: Coeficiente de dilatação entre duas temperaturas 	 121 
Figura 57: Comportamento dilatométrico da caulinita 	 122 
XVI 
Figura 58: Comportamento dilatométrico da haloisita 
	 124 
Figura 59: Comportamento dilatométrico da ilita 	 125 
Figura 60: Comportamento dilatométrico da montmorilonita 	 125 
Figura 61: Comportamento dilatométrico do quartzo livre 
	 126 
Figura 62: Comportamento dilatométrico do polimorfismo do quartzo 
	 127 
Figura 63: Análise dilatométrico de urna matéria-prima para massa 
	 130 
Figura 64: Bloco da análise térmica diferencial 	 131 
Figura 65: Esquema da reação de conversão de caulinita em mulita 	 135 
Figura 66: Comportamento térmico da caulinita na curva de ATD 
	 136 
Figura 67: Comportamento térmico de uma ilita na curva de ATD 	 137 
Figura 68: Comportamento térmico de uma montmorilonita na curva de ATD 	  138 
Figura 69: Comportamento térmico da calcita na curva de ATD 	 139 
Figura 70: Comportamento térmico de uma dolomita na curva de AID 	 139 
Figura 71: Comportamento térmico do quartzo na curva de AID 	 140 
Figura 72: Análise de ATD experimental de uma massa para suporte poroso 	 141 
Figura 73: Análise de ATD experimental de uma amostra de calcita 	 142 
Figura 74: Relação entre as curvas de ATG e ATD de uma amostra argilosa contendo 143 
uma mistura de carbonatos de cálcio e magnésio 
	  
Figura 75: Análise de ATG experimental de uma massa para suporte poroso 	 144 
Figura 76: Análise de ATG experimental de uma amostra de calcita 	 144 
Fabricação de 
Pavimentos e 
Revestimentos 
Cerâmicos. 
2 
FABRICAÇÃO DE PAVIMENTOS E REVESTIMENTOS 
CERÂMICOS. 
1.1 	 Histórico. 
Desde os tempos mais remotos o homem tem conhecido e aproveitado a 
característica  peculiar da argila de deixar-se moldar quando  está úmida, conservando a 
forma depois da secagem e queima, transformando-se em um material duro e forte. Graças 
a grande resistência da argila queimada, objetos feitos com este material tem podido 
conservar-se enterrados durante milhares de anos. Figuras e outros objetos cerâmicos que 
tem sido encontrados, refletem a cultura das épocas que os produziram, e constituem, por 
tanto, uma fonte de grande valor para a investigação arqueológica. 
Cerâmica é a denominação mais comum a todos os artigos de argila queimada. O 
nome procede de uma palavra grega Keramus que significa argila. Os egipcios, assírios e 
babilônios, produziram uma arte  cerâmica predominante, na qual as vezes se empregam 
glaciados e vernizes. Os palácios e templos babilônicos (a Torre de Babel) foram 
construidos com pedra argilosa queimada. Os vasos gregos com suas decorações com cores 
escuras sobre fundo avermelhado, assim como estatuetas de argila queimada, pertencem as 
mais belas produções cerâmicas da antigüidade. Na Idade Média a arte da  cerâmica se 
desenvolveu na Europa através dos moros de Espanha. A ilha de Mallorca, foi um centro 
produtivo de vasilhas e telhas envernizadas e de cores intensas, dai vem o nome de 
maiOlica. Das oficinas de Faenza sairam as produções cerâmicas das que se procede o 
nome faenza. Tanto a maiólica como a faenza eram originalmente artigos de mineral 
colorido, cobertos com vernizes de cores brancas à coloridas. 
Na atualidade, a denominação faenza se aplica a vasos e louça fina. Na França se 
produziu em 1665 a porcelana branca esmaltada, seguida em 1709 pela implantação da 
primeira fábrica de porcelana. O nome porcelana dura se refere a forte queima a que deve 
submeter-se o produto para que a massa se vitrifique. 
A produção de artigos cerâmicos é atualmente considerável e muito heterogênea, 
todavia, neste trabalho, faz-se referência, essencialmente, aos pavimentos e revestimentos 
3 
cerâmicos, que são peças que estão 
 constituídas normalmente por um suporte, de natureza 
argilosa e porosidade variável, com ou sem recobrimento de natureza vítrea. 
Atualmente, a produção de pavimentos e revestimentos cerâmicos se caracteriza 
pela ampla diversidade tanto em suas formas e dimensões, como em suas características 
técnicas. 
Os suportes de revestimentos  cerâmicos são normalmente porosos, o que favorece 
sua aderência na parede e sua maior estabilidade dimensional. Pelo contrário, os suportes 
de pavimentos cerâmicos apresentam uma baixa porosidade com o que se consegue 
melhores características  técnicas. 
A fabricação de pavimentos e revestimentos cerâmicos tem experimentado 
mudanças consideráveis e continuas durante os últimos anos, o que repercutiu em uma 
maior automação do processo e uma melhora de qualidade do produto. As composições 
empregadas tem seguido uma evolução paralela a estas mudanças tecnológicas, adaptando-
se aos ciclos de queima rápida e a fabricação por queima  simultânea do esmalte e do 
suporte (monoqueima). Por outro lado, as maiores exigências do mercado quanto a 
qualidade dos materiais cerâmicos tem induzido a utilização de matérias primas de maior 
qualidade e grau de elaboração. 
1.2 	 Desenvolvimento de composições de massas para suportes cerâmicos.  
Antes de formular uma massa cerâmica é necessário dispor de informações sobre: 
▪ Tipo de produto; 
5f Propriedades do produto à fabricar; 
• Características  do processo de fabricação; 
▪ Matérias-primas disponíveis;  
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1.3 	 Tipologia de produtos. 
necessário definir o tipo de produto à fabricar. Pode-se considerar a seguinte 
classificação: 
Biqueima 
Tradicional 
Rápido 
Revestimento 
  
Monoqueima 
Porosa Branca 
Porosa Vermelha 
Grês Branco 
Gres 
Grês Vermelho 
Pavimento 
Gr"es Porcelanato 
Figura 1. Tipologia de produtos. 
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1.4 	 Características do produto hi fabricar. 
necessário conhecer as propriedades exigidas do produto à fabricar, suas 
caracteristicas técnicas, assim como, definir o seu comportamento durante o processo de 
fabricação sendo condicionado ao tipo de produto. 
Tabela 1. Características  técnicas de produtos de pavimento e revestimento. 
Características Gres 
Gres . 
Poreelanato 
Revestimento 
Biqueima 
Revestimento 
Monoqueima 
Granulometria 
°A resíduo g 200 
( 75 11) 
4 - 5 % <1 °A 4 - 7 `)/0 4 - 5 Vo 
Carbonatos <3 % <1 % 10 - 15% 8-12  % 
Temperatura de 
Queima 
1150 -  12000  
C 
1200- 1250° C 950 - 1080°C 1070-1150°C 
Contração Linear 5 _ 7 % 6 - 8 %  <1 % < 1 1)/0 
Absorção de água semi 
3-6% 
grês 
<3% 
<1 % 12- 16% 10 - 14% 
TRF A seco >25 Kg/cm 2 >30 Kg/cm2 >25 Kg/cm2 >25 Kg/cm 
TRF queimado 
(tens5o de ruptura flex5o) 
> 300 Kg/cm 2 > 450 Kg/cm 2 > 150 Kg/cm 2 >200 
Kg/cm 2 
Densidade aparente A 
seco 
> 2,000 g/cm3 > 2,000 g/cm3 > 2,000 g/cm 3 > 2,000 
g/cm3 
Defloculante  <1 % <1  %  <1 °A 
Conteúdo de sólidos > 66 % > 66 % via seca > 66 % 
Viscosidade  <1000 cp < 1000 cp < 1000 cp 
Pressão especifica 
prensagem 
250 - 300 
Kg/cm 2 
400 - 500 
Kg/cm 2 
200 Kg/cm 2 250 - 300 
Kg/cm 2 
Homogeneização da umidade 
e temperatura 
Con formação Prensagem de peças 
Resistência mecânica à seco 
Aplica95es de esmaltes, serigrafias e 
outras técnicas de decoração 
Evita defeitos de trincas de 
pré-aquecimento 
Definição das  características técnicas  
dos produtos 
Secagem 
Esmaltação 
Queima 
Secagem — pré forno 
Silos 
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1.5 	 0 processo de fabricação cerâmico.  
A fabricação dos materiais cerâmicos pode ser descrita, sucintamente, conforme o 
fluxograma abaixo: 
Formulação da massa 
Produção ou preparação da pasta 
(moagem e homogeneização  de matérias-primas de características  diversas) 
  
Moagem via seco Moagem via Úmido 
 
  
Processo de colagem 
(moldes de gesso) 
Retirada de parte 
da água 
Pó granulado com 
umidade controlada 
(5 - 6%) 
Barbotina 
(sólidos +  água)  
Atomização 
P6 atornizado  
Umidificação e 
granulação 
Pó granulado e Úmido 
(5 —6 % umidade) 
Adição de umidade 
(20 —28 %) 
conformação 
P6 fino e seco 
Marombas 
â vácuo 
Escolha, classificação e embalagem 
Figura 2. Fluxograma do processo produtivo. 
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1.6 	 Metodologia para formulação de massa. 
A massa formulada deverá ajustar-se ao processo de fabricação e conferir ao 
produto as caracteristicas exigidas. 
Em linhas gerais, sugere-se o seguinte esquema de trabalho: 
Eleger o tipo de produto à fabricar 
  
Propriedades 
desejadas da massa Características das matérias-primas 
 
  
Seleção das 
matérias-nrimas 
Formulação 
Ensaios 
Comparação dos 
resultados 
Prova 
semi-industrial 
Produção 
Figura 3. Fluxograma da metodologia para formulação de massa. 
Para uma primeira tentativa de aproximação a formulação da massa desejada é 
necessário a caracterização das matérias-primas  disponíveis. 
2 
Matérias-Primas 
Cerâmicas. 
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2 MATÉRIAS-PRIMAS CERÂMICAS. 
2.1 	 Matérias-primas plásticas.  
2.1.1 Argila. 
Entende-se por "argila" um produto natural, não tratado previamente, formado por 
uma mistura de minerais argilosos ( caulinitas, cloritas, ilitas, etc.), corn outros que não são 
(quartzo, carbonatos, feldspatos e óxidos). 
Os minerais argilosos são filossilicatos hidratados que se apresentam ern cristais 
muito pequenos (<4-8gm) em forma de laminas hexagonais e as vezes de fibras. Sua 
estrutura se pode identificar por análise de raios-X (difração) e se caracteriza pela 
superposição de folhas compostas de capas tetraédricas (camadas ct) de [Si205] 2- e de 
capas ocatédricas (camadas co) a base de octaédros de brucita Mg(OH)2 ou de gibbsita 
Al(OH)3. As ordenações nas capas nas folhas são do tipo ct-co ou ct-co-ct e entre estas 
Ultimas se colocam diversos cations, como o IC, Na- e Ca2 ' . Os espaçamentos entre as 
capa são, segundo os casos, de 7, 10, 12 e 14 A. 
As argilas estão, portanto, formadas por misturas de muitos minerais dos quais 
alguns deles podem ser predominantes. Assim, uma argila onde predominam os carbonatos 
de cálcio  denomina-se "argila calcária", da mesma forma que uma argila caulinitica é 
aquela em que a estrutura da caulinita é majoritária. 
As propriedades de cada argila são um resultado do efeito de cada urn dos 
componentes presentes. Não tem, portanto, nenhum sentido falar de argilas puras já que 
estas não existem na natureza. 
Para entender sua composição 6 necessário conhecer bem todos os componentes e o 
efeito destes sobre o comportamento da massa. 
As argilas são uma parte essencial na maioria das massas de produtos  cerâmicos 
tradicionais, pelo que se faz necessário estabelecer que  parâmetros são necessários 
conhecer nas argilas e a forma de medir estes parâmetros. A isto chamamos de 
caracterização de argilas. 
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Os minerais argilosos são muito numerosos, destacando-se: 
ti Argilas cauliniticas; 
ti Argilas iliticas; 
Argilas montmorilonitas; 
2.1.2 Argilas cauliniticas: 
A caulinita A1 203.2Si02.2H20 apresenta uma estrutura dioctaédrica, que consta de 
uma capa tetraédrica enlaçada a uma capa octaédrica tipo gibbsita. A halloysita tem duas 
formas: uma com a composição da caulinita e a outra com composição A1 203.2Si02.4H20. 
Possuem grande estabilidade durante a queima, são portanto, refratárias. Apresentam 
amplo range de queima com variação gradual da porosidade. Possuem baixa plasticidade. 
Seu comportamento na queima pode ser exemplificado na figura 4. 
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Figura 4. Diagrama de Gresificação de uma argila Caulinitica  (43),  
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2.1.3 Argilas iliticas : 
A ilita é um termo geral aos minerais micaceos da argila. As ilitas se diferenciam 
das micas por apresentar menos  silício substituído  por alumínio, conter mais agua e ter 
uma parte de potássio substituido por  cálcio e magnésio. O espaçamento entre as camadas 
estruturais consecutivas é de 10 A e as camadas estão ligadas umas as outras, em regra, por 
ions K. Apresentam substituições de cations alcalinos (fundentes) por alumina, portanto, 
possuem rápida formação de fase vitrea em temperaturas de queima mais baixas e rápidas 
contrações ao aumentar a temperatura, o que pode originar dificuldades na estabilidade 
dimensional dos produtos, conforme mostrado na figura 5. 
absorgao de água 	 contração linear 1 
Temperatura °C 
Figura 5. Diagrama de Gresificação de uma argila Ilitica 
 (43)• 
 
2.1.4 Argilas montnrtorilonitas 
Este grupo também é conhecido por grupo das esmectitas, palavra que evidencia a 
estrutura esmética ou lamelar. Os minerais desta  família  estão compostos por folhas 
constituídas  por três capas (ct-co-ct) de silicatos dos tipos dioctaédricos e trioctaédricos. 
Entre as camadas estruturais existem moléculas de agua com arranjos orientados e 
regulares coordenando cations trocáveis e que podem dar lugar a certas moléculas 
orgânicas.  A ligação entre as camadas é devida a forças de Van der Walls. 0 espaçamento 
CAULINITA 
ILIA 
superfície 
especifica 
baixa 
média 
grande 
média 
boa 
boa 
resistência 
mecânica 
baixa 
boa 
retração 
secagem 
baixa 
baixa 
higroscopicidade 
baixa 
média 
tamanho defloculação 
partícula  
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entre as camadas estruturais adjacentes pode variar de 10 a 17,5 A, sendo de ± 12,5 A 
quando o cátion intercalar é o Na+ e de 15,5 A quando o cátion intercalar é o Ca2± . 
Possuem tamanho de partícula muito pequeno apresentando alta plasticidade. 
Argilas com alto conteúdo em montmorilonitas são muito  difíceis  de secar, suas 
suspensões são de  difícil defloculação e necessitam de ciclos de queima mais longos 
Na tabela 2, estão  descritas algumas propriedades dos materiais argilosos. 
Tabela 2. Propriedades dos materiais argilosos (43) . 
         
      
altíssima 
 
altíssima 
    
ruim alta 
 
MONTMORI- 
LONITA 
altíssima 
 
pequeno 
 
       
        
         
         
2.1.5. Caulim. 
Os caulins são argilas de alto conteúdo ern caulinita, de baixa plasticidade, queima 
branca e alta refratariedade, sua adição à massa pode ser por necessidade de aumentar a sua 
temperatura de queima, ou bem a sua brancura. 
Quando extraídos apresentam um alto teor de silica e uma granulometria grossa, 
mas quando lavado sua composição mineralógica varia, apresentando a caulinita como 
mineral argiloso predominante, também com presença de outros minerais como ilita, 
misturas de ilita-montmorilonita, etc. 
Geologicamente, tem-se dois tipos de caulins: 
• Caulins Primários ou Residuais: Encontram-se no mesmo local que a rocha mãe, 
portanto, possuem  características  similares a esta. 
• Caulins Secundários ou Sedimentares: Foram separados da rocha  mãe, arrastados 
por agentes geológicos e logo sedimentados formando  depósitos e jazimentos. 
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2.2 Matérias-primas no plásticas.  
As matérias-primas não plásticas que se empregam mais comunmente na 
preparação de pastas para a fabricação de pavimento e revestimento cerâmico, podem 
dividir-se nos seguintes grupos: 
• Feldspatos e feldspatóides; 
• Silica; 
• Carbonatos; 
• Talcos. 
Todas estas matérias-primas  atuam como desgrasantes da composição, reduzindo 
sua plasticidade e facilitando a defloculação. Além disso, ern função da forma e tamanho 
das partículas, as quais geralmente são de maior tamanho que as argilas, auxiliam no 
empacotamento e aumentam o tamanho do poro, aumentando a permeabilidade da peça, 
facilitando a secagem e a desgaseificação durante o pré-aquecimento. Por outra lado, 
proporcionam uma série de óxidos que, durante a queima, podem reagir com os 
componentes da pasta ou permanecer inertes, gerando diferentes propriedades ao produto 
queimado. Assim, os óxidos originados na decomposição dos carbonatos (geralmente de 
cálcio e magnésio) são capazes de reagir com a silica e a alumina provenientes da 
deshidroxilação dos minerais argilosos, para formar fases cristalinas  estáveis. 
2.2.l Feldspatos. 
Os feldspatos são aluminossilicatos de Na, Ca, K e Ba, com distintos tipos de 
soluções sólidas e diversos graus de ordenamento, cujos extremos são: albita (NaA1S1308), 
anon/la (CaAbSi208), ortodásia ('KA1Si3N e celsiana (BaAl2S1208 ). São minerais igneos, 
muito comuns em rochas primárias que aparecem junto ao quartzo e micas. 
Na natureza encontra-se rarissimas vezes jazidas de mineral puro, geralmente 
encontra-se misturas variáveis de aluminossilicatos de sódio, potássio, cálcio e litio. 
Excepcionalmente  bário e césio. 
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0 ponto de fusão dos feldspatos oscila entre 1100°C e 1500°C. Estas temperaturas, 
relativamente baixas se devem a presença de alcalinos e alcalinoterrosos que atuam como 
fundente. A temperatura real a qual amolecem e começam a fundir os feldspatos, depende 
de sua composição e das possíveis contaminações de outros materiais e do tamanho de 
grão que apresentam. 
Na figura 6, esta representado um diagrama ternário mostrando as diferentes 
composições de feldspatos. Logo adiante, na figura 7, pode observar-se como varia a 
fusibilidade dos feldspatos dependendo do elemento ou mistura de elementos alcalino e 
alcalino-terresos presentes. 
Or 
AN I TA 
AVAVA 
41YAYAYA 
 
AVA A 
!NAYAYAW  
xuartectaga 	  
Poreentaie 
molar 
Ab 
NaAlSi i ()„ 
Feldespatos alcalinos 
An 
CaAl,Si3O 
O Feldespatos plagioelasas 
Figura 6. Composição dos feldspatos (1) 
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Feldcspato K 
	 Feidespato Na-K 
	
Feklespato  Na 
Fcldopdh.. 	 Feldeva(o Na-Ca 
	 Feidespato Na-Mg  
Figura 7. Cones de fusão de diferentes composições de feldspatos (1) . 
0 papel do talco é muito similar ao dos feldspatos, utilizando-se principalmente 
para favorecer a fusão das pastas  cerâmicas,  devido a sua capacidade para formar mesclas 
eutéticas com o resto das matérias-primas habitualmente empregadas. 
2.2.2 Silica. 
Os minerais cuja composição quimica contém unicamente  silício como cation, 
Si02, se denominam  genericamente  silica. Cada espécie  química  apresenta uma estrutura 
cristalina própria e diferenciada das demais espécies, ainda que na maioria delas o silício 
apresenta um  índice  de coordenação quatro, com uma geometria tetraédrica que origina 
estruturas tridimensionais onde cada ion óxido (0 2") se encontra unido simultaneamente a 
dois cations Si4+  , saturando assim suas duas cargas negativas, simultaneamente, cada 
cation Si4+  se encontra enlaçado a quatro ions oxigénio, saturando suas quatro cargas 
positivas. 
Na pressão atmosférica, a silica se pode apresentar sob a forma de três espécies 
químicas denominadas: quartzo, tridimita e cristobalita. Cada espécie química possui 
várias modificações estruturais. Os intervalos de temperatura em que as diferentes 
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variedades cristalinas são  estáveis, a pressão atmosférica, se detalham no seguinte 
esquema: 
870°C 
	
1470°C 	 1710°C 
13-Cu.arzo.717.12: 13,+11,-Tridiniita 74 -_t (3-Cristobalita --, 4-- Liquido 
573°C n 	 I 17.• I 63°C n 	 21 R°C tt. 
-C uarzo 	 a.,+arTridirnita 	 ii-Cristobalita 
Se denominam reações de conversão as transformações de quartzo em tridimita e de 
tridimita em cristobalita. Estas reações implicam numa reordenação estrutural importante, 
com rupturas de ligações Si-O-Si e reorganização dos tetraédros de Si02 que conformam a 
estrutura. Todas estas reações são  reversíveis e a velocidade a que transcorrem é 
exageradamente lenta; por exemplo, o 13-quartzo pode chegar a fundir por aquecimento 
sem que se produza a conversão a tridimita e cristobalita. 
Por outro lado, se denominam reações de inversão as transformações entre as 
variedades cristalinas a e f3 que correspondem, respectivamente, as formas estiveis a baixa 
e alta temperatura. Estas reações implicam unicamente pequenas variações estruturais, sem 
ruptura nem formação de novas ligações. Assim mesmo estas reações, também  reversíveis, 
transcorrem a uma velocidade praticamente instantânea. 
0 quartzo esta presente na maior parte das pastas empregadas em  cerâmica, seja 
introduzido com as argilas naturais ou como matéria prima separada. Os materiais que 
introduzem quartzo desempenham varias funções nas pastas e produtos cerâmicos, 
utilizando-se fundamentalmente para diminuir a plasticidade da mescla de matérias-primas 
e aumentar a permeabilidade da peça crua e o coeficiente de dilatação da peça queimada, 
assim como para evitar que esta de deforme ou contraia demasiado, tanto na secagem 
quanto na queima. 
2.2.3 Sienita Nefelina. 
Trata-se de uma rocha que contem aproximadamente uns 25% de feldspato 
potassico, 50% de albita e 25% de nefelina. 
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uma rocha ígnea que assemelha-se ao granito, não contém quartzo livre, sendo 
um bom fundente quando emprega-se em massas que vitrificam em baixas temperaturas. 
2.2.4 Carbonatos. 
0 carbonato calcico (em forma de calcita) e o carbonato calcico-magnésico 
(dolomita), são os constituintes principais das rochas sedimentares carbonatadas chamadas 
respectivamente calcárias e dolomiticas. 
A calcita, CaCO3, cristaliza no sistema hexagonal. A maior parte das calcitas tem 
uma composição relativamente próxima ao CaCO 3 puro, com 56% (em peso) de CaO e 
44% de CO2. 
A dolomita, CaMg(CO3) 2, também cristaliza no sistema hexagonal, contendo cerca 
de 30,4% (em peso) de CaO, 21,7% de MgO e uns 47,9% de CO2. 
Utilizam-se ern massas de produtos porosos, nas quais é dificil introduzir argilas 
calcárias como por exemplo, massas brancas para revestimento onde fica dificil encontrar 
argilas de queima branca (baixo conteúdo de ferro) e alto conteúdo em carbonatos. 
A presença de carbonatos afeta as  características tecnológicas do produto acabado, 
assim como seu comportamento durante o processo, especialmente na etapa de queima. 
Sua porosidade aberta (absorção de Agua) assim como a contração linear, permanecem 
praticamente constantes durante o intervalo de temperaturas entre 900 e 1100° C. Em 
temperaturas mais elevadas possuem uma rápida diminuição da porosidade e rápido 
aumento da contração linear. Seu comportamento na queima pode ser observado na 
figura S. 
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Figura 8. Diagrama de Gresificacdo de uma argila Calcária (43) . 
Na seqüência, na tabela 3, estio representadas formulas estruturais de alguns 
minerais. 
Tabela 3. Formula estrutural de alguns minerais (43) •  
CAULINITA AL/203 2 Si02 2 1120 
HALOISITA AL203 2 Si02 2 1120 + 2 1120 
TALCO 3 MgO 4 Si02 H20 
PIROFILITA AL203 4 Si02 H20 
MICA MOSCOVITA K20 3 AL203 6 Si02 H20 
ILITA K20 3 AL203 6 Si02 2 1120 
CALCITA CaCO3 
DOLOMITA CaO MgO 2 CO2 
PARAGONITO Na20 3 AL203 6 Si02 1120 
FELDSPATOS: 	 Ortoclasio 
Albita 
Anortita 
Celsiana 
Petalita 
Nefelina 
K20 AL203 6 Si02 
Na20 AL203 6 SiO2 
CaO AL203 2 Si02 
BaO AL203 2 Si02 
Li20 AL203 8 Si02 
K20 3 Na20 4 AL2 03 9 SiO2 
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3 CARACTERIZAÇÃO DAS MATÉRIAS-PRIMAS CERÂMICAS. 
3.1 	 Caracterização das argilas. 
Caracterizar uma argila significa obter informações sobre todos os aspectos 
interessantes para sua posterior utilização. Devemos definir o que interessa conhecer em 
uma argila e mediante que técnicas obteremos estas informações. 
A caracterização de uma argila cobrirá dois aspectos importantes: 
• Caracterização  químico-mineralógica; 
• Caracterização fisica-tecnologica. 
3.2 	 Caracterização guimica-inineralágica. 
Os resultados das  análises químicas proporcionam informações valiosas para a 
caracterização e também para a previsão e entendimento do comportamento das argilas em 
certas aplicações. Tem como objetivo conhecer os elementos químicos presentes e em que 
proporção 
Através de uma análise mineralógica podemos identificar qual o mineral argiloso é 
predominante na argila estudada. 
Nas tabelas 4 e 5, encontram-se resultados referentes as análises mineralógica e 
química de matérias-primas empregadas na indüstria cerâmica. 
Tabela 4. Análise mineralógica por Difração Raio-X (1)• 
Fases 
cristalinas 
(% em peso) 
Argila 
Caulinita Huila Quartzo Carbonatos Feldspatos outros 
Moro 18 26 42 4 2 8 
Mas Veil 10 18 28 31 8 5 
Galve 22 21 ' 35 3 8 11 
Chulilla 10 24 34 11 8 12 
(resultados coletados da literatura ) 
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Tabela 5. Análise quimica de algumas matérias-primas. 
%Oxidos 
Material 
Si02 A1203 Fe203 Ca() Na20 K20 MgO TiO2 P205 % PF 
Mort!)* 60.20 19.20 7.69 1.79 0.35 4.95 0.84 0.85 4.61 
Mas Veil* 43.70 15.00 4.84 13.20 0.26 4.48 2.50 0.56 15.00 
Galve * 59.40 23.00 5.98 1.24 0.24 3.41 1.19 0.62 	  5.60 
Chulilla * 54.70 20.10 6.41 2.41 0.14 4.65 2.85 0.94 	  7.80 
Campo 
Formoso 
67.50 20.10  1.50 <0,05 <0.50 2.53 0.68 1.12 0,10 6.47 
Canoinhas 72.10 16.58 1.84 <0,05 <0.50 1.54 0.78 0.97 0,12 5.94 
Campo 
Alegre 
72.50 15.08 3.21 <0,05 <0.50 3.47 1.24 0.35 0,11 3.94 
Filito 65.50 19.90 1.63 <0,05 0.07 6.15 1.03 2.07 0,11 3.50 
Fonolito 55.71 22.07 2.18 <0,05 10.17 5.75 0.40 0.14 0,08 2.53 
Caulim 53.75 33.26 0.32 <0,05 0.16 0.52 0.09 0.54 0,06 11.33 
Alto Vale 52,34 20,25 14,31 0,10 0,14 0,74 0,40 2,03 0,13 9,48 
Branca OR 73,35 16,63 0,70 0,02 0,11 2,81 1,10 0,60 0,10 4,56 
Sate 80.90 12.36 0.72 <0,05 <0.05 0.61 0.10 1.00 0,10 4.36 
(* resultados da literatura . Os demais resultados foram fornecidos por  laboratório externo 
Tendo a análise química,  deve-se prestar atenção nos seguintes dados: 
Relação Si02 / A1203 : 
O conteúdo em Si02 obtido através da análise química é devido a silicatos e à silica 
livre. Os silicatos são os argilominerais, as micas e os feldspatos. A silica livre é 
proveniente de quartzo (variedade cristalina), opala (variedade amorfa),  ágata e calcedônia 
(variedades criptocristalinas). A silica livre numa argila causa redução, não somente da 
plasticidade, como também leva a uma baixa retração linear. 
0 A 1203 existente numa argila está em sua maior parte combinado formando os 
argilominerais, geralmente caulinita. 
A relação Si02 / A1203 no caso do caulim, por exemplo, oscila entre 1,2 e 1,6. 
Valores altos nessa relação podem indicar a presença de quartzo livre, ou seja, quartzo sem 
fazer parte da estrutura dos aluminossilicatos, assim, uma argila com abundância de 
quartzo livre tem uma relação 2,6. 
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.1 Conteúdo em ferro Fe2O3)( 
Hematita, magnetita e pirita são os minerais de ferro mais freqüentemente 
encontrados nas argilas e seus efeitos se fazem na alteração da cor da argila queimada e na 
redução da refratariedade. Argilas livres em óxidos de ferro, quando calcinadas, dão um 
produto de cor branca; com 1% de óxidos, a argila se torna amarela e a cor tende a se 
intensificar com percentagens maiores. 
Conteúdo em Ca0 e Mg0 : 
Óxidos de cálcio e magnésio são agentes fundentes e tendem a baixar a 
refratariedade das argilas. São geralmente provenientes de calcita, dolomita, gipsita e são 
raramente encontrados nas argilas cauliniticas do tipo refratário. Porcentagens altas de 
MgO indicam a presença de dolomita. 
O conteúdo de CaO e MgO diferencia as argilas em dois grandes gnipos, as 
calcárias e as que não têm carbonatos (< 3% ). 
• Conteúdo em K20 e Na20: 
Os álcalis encontrados nas argilas são quase que totalmente devido a feldspatos e 
micas. Sao agentes fundentes e, portanto, indesejáveis para materiais refratários, porém são 
fundamentais para a vitrificação de porcelanas e outros produtos de cerâmica branca. 
Geralmente o teor de K20 nas argilas é bem mais elevado que o de Na20 , porque minerais 
micáceos são mais resistentes ao intemperismo. 
• Perdas por calcinação : 
As perdas por calcinação provêm principalmente da  combustão de matéria 
orgânica, perda de água de constituição e decomposição de carbonatos. Conhecendo o teor 
de carbonato, pode-se ter portanto, uma idéia aproximada da existência de matéria 
orgânica na argila. 
Conteúdo de sulfatos : 
Sua presença é muito negativa e pode apresentar problemas na secagem e queima, 
ocasionando a eflorescência. 
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A pesar da informação que proporciona avaliar o tipo e quantidade de elementos 
presentes em uma amostra, a identificação e quantifi cação dos minerais que a mesma 
contém tem uma maior utilidade para a indústria 
 cerâmica. Assim, muitas das propriedades 
das argilas e demais matérias-primas utilizadas dependem da natureza e proporção dos 
minerais existentes.  
Em geral, as argilas empregadas na fabricação de peças cerâmicas se caracterizam 
por apresentar uma alta proporção de mineral argiloso, essencialmente de natureza ilitico-
caulinitica, e proporções variáveis de quartzo e carbonatos, assim como outros 
componentes tidos como minoritários, tais como, compostos de ferro e feldspatos. 
3.3 Caracterizado física-tecnolkica.  
Tem por objetivo identificar as  características físicas e o comportamento da argila 
durante o processo de fabricação do produto que deseja-se obter. Desta forma dispõe-se de 
uma valiosa informação para a formulação da massa. 
Dependendo do processo de fabricação aplicam-se diferentes técnicas e 
metodologias de caracterização, tratando-se de pavimentos e revestimentos cerâmicos 
obtidos pelo processo de prensagem, aplicam-se técnicas, iniciando-se pela etapa de coleta 
da amostra até a queima. 
3.4 	 Arnostrnem e preparação da amostra para analise. 
Os resultados de uma análise quantitativa, somente poderão ter o valor que dela se 
espera, na medida em que a porção do material submetida ao processo analítico 
representar, com suficiente exatidão, a composição média do material em estudo. 
A quantidade de material tomada para execução da  análise é relativamente 
pequena, porém os resultados de uma  análise se referem a materiais somando dezenas ou 
centenas de toneladas. 
0 material interessado pode ser, um sistema homogéneo, como um liquido claro 
ou uma solução verdadeira; ou  então, um sistema heterogêneo, como um deposito de 
minério formado de fragmentos de tamanho irregular e composição variável. 
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Quando prevalece a condição de homogeneidade, a menor porção retirada de 
qualquer ponto do material é representativa do conjunto. Mas o problema é outro quando 
se trata de um material altamente heterogêneo, onde a porção a ser tomada para  análise tem 
que ser convenientemente selecionada para ser representativa do conjunto. 
A planificação de um processo de amostragem é feita A base de critérios 
estatísticos, mas há uma série de fatores preliminares a considerar devidamente antes de 
delinear o processo de amostragem, são principalmente os seguintes: 
a) as relações entre os custos da análise e da amostragem e o valor 
do material em estudo; 
b) a finalidade com que o material sera usado; 
c) a variação na composição do material permitida pelo uso a ser 
feito; 
d) a exatidão da análise; 
e) a natureza do material, que compreende estado fisico, grau de 
heterogeneidade e estratificação. 
Amostra é uma porção limitada de material tomada do conjunto, selecionada de 
maneira a possuir as características  essenciais do conjunto. 
Amostragem é a série sucessiva de etapas operacionais especificadas para 
assegurar que a amostra seja obtida com a necessária condição de representatividade. 
0 processo de amostragem compreende três etapas principais: 
a) Coleta da amostra; 
b) Redução da amostra em laboratório; 
c) Beneficiamento da amostra para análise. 
a) Coleta da amostra argilosa: 
Os presentes métodos fixam as condições de amostragem para os seguintes casos: 
I) Amostragem de jazidas ou depósitos de argilas ; 
II) Amostragem de argila bruta. 
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Amostragem de jazidas ou depósitos de argilas: 
Amostragem preliminar : 
- obtenção de uma informação prévia, superficial, sobre a  característica da argila; 
- não importa a extensão da jazida, nem o seu valor econômico; 
- não é representativa. 
Amostragem extensiva : 	 Quando deseja-se obter: 
- extensão, em Area e em profiindidade, da jazida de argila; 
- distribuição em área e em profundidade das diversas camadas do solo; 
- possibilidades industriais e econômicas da jazida; 
- amostragem representativa; 
- compras de jazida ou estudo tecnológico e registro de concessão de lavra. 
Como e fella amostragem extensiva ? 
- 
Feita em grandes Areas onde se pretende fazer um levantamento geral de 
variabilidade de propriedades tecnológicas da jazida. 
- Pesquisa do terreno com perfurações feitas com trado para marcar os limites ou 
contorno da jazida para obter-se sua forma geométrica aproximada. 
- 
Faz-se um esquema em planta da jazida onde determina-se qual seria a frente 
mais conveniente para exploração. 
- 
No terreno, traça-se uma linha reta que seria a frente de exploração e tragam-se 
retas perpendiculares a essa frente de exploração. 
- 
Numeram-se estas linhas, da esquerda para direita, de modo que toda a jazida 
fique dentro desse quadriculado. 
- A Area da jazida está então dividida em quadrados de 20 x 20 m 2 ou 50 x 50 m2, 
dependendo do tamanho da Area. 
- Cada vértice do quadrado recebe um número. 
- Assim temos a planta da área a ser explorada. 
- Para cada furo, é anotada a altura das camadas de argilas, cores e outras 
características. 
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- Quando a jazida é muito heterogênea  em sua profundidade, são coletadas virias 
amostras para cada furo, anotando-se a profundidade correspondente. 
- A análise em laboratório, geralmente é feita nos furos individuais para verificar- 
se as condições de homogeneidade da jazida. 
A seguir são mostradas fotos de jazidas de matérias-primas. 
Figura 9. Jazida de matéria-prima em Campo Alegre — Brasil. 
Figura 10. Jazida de matéria-prima — Brasil. 
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Figura 11. Jazida de matéria-prima em San Juan de More) — Espanha (1) . 
II) Atnostragetti de argila bruta  já extraída:  
- Entende-se por argila "bruta" a argila tal como foi  extraída. 
- Deve ser amostrada na  ocasião da carga ou descarga dos  veículos de transporte; 
durante a formação de lotes de grande quantidade para consumo na indústria assim como 
na ocasião  do lote já formado, para garantia da sua homogeneidade. 
- 
A coleta da amostra pode ser feita manual, com pá, ou qualquer processo 
mecânico que permita a retirada de frações iguais. 
- E indispensável, antes de iniciar a coleta, fazer uma observação visual das 
características  do material a ser coletado, tais como, coloração, presença de impurezas 
como folhas, raizes, partículas rochosas e argilosas, analisando a proporção em que estão 
presentes.  
Na figura 12, representa-se um lote de matéria-prima já formado, passando pelo 
processo de amostragem. 
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Figura 12, Coleta da amostra num lote já formado. 
b) Redução da amostra em laboratório: 
A quantidade ideal da amostra, para ser analisada, é obtida mediante a redução de 
amostras maiores. A redução da amostra é feita pelo processo de quarteamento. 
Quarteamento : Tem como objetivo reduzir a amostra de forma homogênea, 
capaz de fornecer informações sobre as características da grande massa ou conjunto. 
Método para realizageio do quarteamemo : 
- homogeneizar a amostra; 
- 
amontoar a amostra de modo a formar um monte cônico; 
- achatar o monte e dividi-lo em quatro partes iguais; 
- separar duas partes opostas e juntar as outras duas; 
- 
repetir as operações acima, até obter a quantidade necessária a ser utilizada. 
c) Beneficiamento da amostra para análise: 
A preparação da amostra compreende as seguintes operações: 
- Secagem : A argila conforme foi recebida deve ser seca (ao sol, quando 
possível ou em estufa a vácuo ou com circulação de ar abaixo de 70°C) para poder ser 
triturada e moída. 
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- Trituração : A amostra é destorrada, para então, através do "moinho de 
martelo" ser melhor homogeneizada e reduzido o tamanho de suas partículas. 
- Moagem : Após a trituração da amostra, esta é passada em "moinho periquito" 
para reduzir ainda mais a sua granulometria e deixá-la em condições apropriadas para o 
desenvolvimento dos ensaios solicitados. 
3.5 	 Umidade.  
3.5.1 Fundamento teórico. 
Umidade é certa quantidade de Agua presente nas matérias-primas e composições 
cerâmicas, que é eliminada, em forma de vapor, em temperaturas que variam entre 100 e 
110°C. 0 percentual de umidade depende da quantidade de Agua e da temperatura de 
secagem, portanto devemos ter em mente que acima de 110°C, principalmente as argilas, 
continua a perda de Agua (absorvida na própria partícula da argila, água de solvatação dos 
cátions). 
As aplicações deste ensaio que tem maior freqüência são: 
a) Determinar o percentual de umidade natural das argilas em local de origem, dependendo 
do local da jazida, o teor de umidade é variável. 
b) Determinar o percentual de umidade no recebimento das matérias-primas, a fim de não 
pagar pelo excesso de  água.  
c) Determinar o percentual de umidade (diariamente) das matérias-primas antes de 
entrarem no processo produtivo, afim de calcular: 
▪ o peso total de material úmido que  deverá entrar nas composições cerâmicas;  
• o valor de água introduzido juntamente com as matérias-primas, afim de descontar do 
volume total de agua a ser adicionado quando o processo de moagem for por via úmida.  
d) Determinação do percentual de umidade de massas atomizadas. Esta determinação é 
feita constantemente durante o processo para auxiliar no controle do equipamento 
(atomizador). 
e) Determinar o percentual de umidade após secagem dos produtos, para controlar o 
processo de secagem e o equipamento (secador). 
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f) Controlar o percentual de umidade durante os processos de conformação para evitar que 
ocorram variações nas características  dos produtos: 
• Processo de prensagem semi -seca: neste tipo de conformação o material a ser 
prensado (pisos, azulejos e outros), possui umidade que varia entre 5 a 8%. 
• Processo de Extrusio: na fabricação de produtos e-xtrusados de 20 a 35%. 
• Processo de colagem: através de moldes de gesso obtém-se produtos como louças, 
sanitários, etc, empregando percentual de umidade relativamente altos que variam de 40 
a 50%, formando barbotinas cerâmicas que são suspensões de sólidos em água. 
Identificando o percentual de Agua contida na barbotina, determinamos o percentual de 
material sólido. 
3.5.2 Procedimento experimental para determinação da umidade. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever urn método para detemtinacao da umidade em matérias-primas , composiçÕes de massa e 
produtos cerâmicos. 
2) DEFINIÇÃO: 
Umidade é certa quantidade de Agua presente nos materiais, que é eliminada, em forma de vapor, em 
temperaturas que variam entre 100 e 110°C. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1) Balança com precisâo de 0,01g. 
3.2) Bandeja de aluminio ou recipiente metálico. 
3.3) Estufa para secagem. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1) Selecionar a amostra a ser  ensaiada. 
4.1.1- Para argilas, realizar o quarteamento e separar em torno de 500,0g de material. 
4.2) Pesar o recipiente e colocar amostra, anotando o peso da amostra úmida ( Pu ). 
4.3) Colocar na estufa à temperatura entre 100 e 110°C e deixar secar até peso constante. 
4.4) Deixar a amostra esfriar. 
4.5) Pesar, descontar o peso do recipiente e anotar o peso da amostra seca ( Ps ). 
5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO: 
A percentagem de umidade contida na amostra é calculada de duas formas: 
5.1) Cálculo da % de umidade em base seca ( % Ubs ) : 
% Ubs Pu - Ps „ 100 
Ps 
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5.2) Cálculo da % dc umidade cm base úmida ( % Ubt, ) : 
% Ub. = Pu - Ps , 100 
Pu 
3.5.3 Resultados e discussão. 
Considerando-se, por exemplo, os resultados obtidos pelo cálculo da umidade sobre 
base seca, expostos na tabela 6, para a argila Tadeu Fundente, verifica-se que nas 
condições da coleta da amostra, esta argila apresentava teor elevado de umidade, sendo que 
na pesagem de uma carga para moagem por via  úmida é necessário considerar o valor de 
umidade contido para acrescentar mais solido e diminuir a quantidade de água que está 
acompanhando a matéria-prima do volume total de Agua a ser adicionado para manter 
constante as características  da barbotina, como viscosidade e densidade. 
Tabela 6. Resultados experimentais na determinação da umidade. 
Matéria- prima 
Pu (g) Ps (g) % Uhu % Ubs 
Tadeu 
Fundente 
505,5 388,5 23,14 30,11 
Campo 
Formoso 
515,6 416,3 19,25 23,85 
3.6 	 IF1i2roscopicidade. 
3.6.1 Fundamento teórico. 
Higrasvopicidade é a capacidade das argilas,  após secagem, de reabsorver  água do 
ambiente. Essa reabsorção de água (aumento da massa para amostras granuladas), 
principalmente pelas argilas vermelhas que contém montmorilonitas ou ilitas, vem 
acompanhada de uma  expansão  ou dilatação higroscópica, quando os corpos de prova 
secos a 110°C são expostos a ambientes de alta taxa de umidade relativa. Essa dilatação 
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higroscópica é reversivel, ou seja, com a secagem ocorre uma contração correspondente à 
dilatação. Assim para materiais formados (corpos de prova) pode-se avaliar o poder de 
higroscopicidade das matérias-primas medindo-se a % de água reabsorvida (% de 
higroscopicidade) e acompanhando esse processo de reabsorção, através de medições da 
expansão provocada nos corpos de provas. Também pode-se medir a expansão 
higrosc6pica total ocorrida, fazendo-se as medições após a secagem e após um tempo a 
amostra ser colocada em ambiente saturado de umidade. Com  o maior poder de 
higroscopicidade resulta em maior % de expansão, forte diminuição da resistência 
mecânica, com o aparecimento de trincas, geralmente só notadas após a queima. Portanto, 
este defeito é causado por causa da variação do volume, com a expansão (absorção), e com 
a retração de valor equivalente da  expansão (perda da água). 
3.6.2 Procedimento experimental para determinação da higroscopicidade. 
1) OBJETIVO 
Prescrever um metodo para determinação da % de higroscopicidade em materiais cerdmicos. 
2) DEFINIÇÃO 
HIGROSCOPICIDADE é a capacidade que os materiais possuem, apes secagem, de reabsorver 
Agua do ambiente. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Balança com precisão de 0,01g. 
3.2) Paquimetro. 
3.3) Estufa. 
4) DESCRIÇÃO 
4.1) Para material em pó ou argila bruta : 
4.1.1 - Para argila bruta, fazer a amostragem,  reduzir para 100,0g e secar até peso constante. 
4.1.2 - Para material em Pó,  fazer a amostragem, secar a amostra até peso constante, triturar em 
almofariz c moer em moinho periquito até passante em # 100. 
4.1.3 -Pesar 20,0g da amostra seca ( Ms ). 
4.1.4 - Saturar um ambiente com vapor de Agua. 
4.1.5 - Deixar a amostra nesse ambiente durante 24 horas. 
4.1.6 - Retirar a amostra e pesar ( Mu ). 
4.2) Para corpos de prova : 
4.2.1 - Secar 2 corpos de prova a 110°C até peso constante. 
4.2.2 - Pesá-los secos, com precisão de 0,01g ( Ms ). 
4.2.3 - Medi-los com 0,1mm de precisão ( Li ). 
4.2.4 - Coloca-los no ambiente saturado com vapor de Agua. 
4.2.5 - Conservá-los nesse ambiente durante 24 horas. 
4.2.6 - Pesá-los novamente com precisão de 0.01g ( Mu ). 
4.2.7 - Medi-los ( Lf 
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4.3) Para obter um ambiente saturado, pode-se utilizar um dissecador retirando o material 
higroscópico do fundo. 
4.3.1 - Para saturar o ambiente com umidade, pode-se colocar no fundo do dissecador um bequer 
com Agua. 
5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO 
5.1) Calcular a °A, de higroscopicidade pela fórmula: 
% Higoscopicidade =  Mu - Ms x 100 
Ms 
Onde: Ms = Massa da amostra seca a 110°C.  
Mu = Massa da amostra que reabsorveu Agua do ambiente. 
5.2) Calcular a expansão percentual devido A  absorção d' Agua pela fórmula: 
% Expansão = Lf - Li  x 100 
Li 
Li --- Comprimento após secagem A 110°C (mm). 
Lf Comprimento após reabsorver Agua (mm). 
5.3) Maior poder de higroscopicidadc resulta em maior percentual de expansão. 
3.6.3 Resultados e discussão.  
De acordo com os resultados da tabela 7, percebe-se que a amostra Polenita é 
altamente higroscópica, quando exposta a um ambiente corn umidade relativa do ar 
elevada, possui forte tendência de reabsorver umidade  após a secagem e provocar possiveis 
trincas no produto durante a etapa de queima, assim como, diminuição da resistência 
mecânica à flexão à seco. 
Tabela 7. Resultados experimentais na determinação da higroscopicidade. 
Matéria- prima Pu (g) Ps (g) % Higroscopicidade 
Bentonita 20,76 20,15 3,02 
Potenita 21,01 20,13 4,37 
Campo 
Formoso 
20,74 20,27 0,98 
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3.7 	 Plasticidade. 
3.7.1 Fundamento teórico.  
A característica  mais importante de uma argila, sua plasticidade, se manifesta no 
fato de que a matéria-prima misturada com água, pode amassar-se em uma pasta que adota 
qualquer forma mediante uma pressão de conformação. Ao cessar-se a pressão atuante, a 
argila conserva a forma dada. 
Plasticidade em argilas é essencialmente resultante das  forças de atração entre 
partículas de argilominerais e a ação da água entre as partículas anisométricas lamelares. 
Pode-se admitir que a plasticidade se desenvolve quando a argila tem água, em quantidade 
adequada, que forma em volta das partículas de argila filmes com efeito lubrificante que 
facilitam o deslizamento das partículas umas sobre as outras sempre que uma tensão 
superficial é aplicada. 
A água pode apresentar-se sob duas formas: água coordenada ou ligada que se 
apresenta como filmes que envolvem as partículas de argila e água livre que é a Agua em 
excesso que não participa naqueles filmes. 
Muito freqüentemente a plasticidade está relacionada com: 
• composição mineralógica: montmorilonitas > illitas > e caolinitas; 
• presença de matéria orgânica; 
• tamanho das partículas e superficie específica; 
• forças de atração entre as partículas dos argilo-minerais. 
• relação entre materiais argilosos e desgraçantes 
Em principio, um aumento da plasticidade de uma pasta provoca alterações em um 
grande número de outras propriedades: 
• uma retenção de água maior que se traduz em uma maior contração de secagem e um 
aumento da possibilidade da formação de gretas; 
• aumento da compactação e trabalhabilidade; 
• dificuldade de defloculação (diminuir a viscosidade da barbotina); 
• uma diminuição da velocidade de formação de parede no processo de colagem; 
INDICE DE PLASTICIDADE CONDICOES 
Excessivamente plástica acima de 40 
Excel ente 30 a 39 
Boa 20 à 29 
Regular 10 à 19 
Fraca 05 á. 09 
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uma diminuição da velocidade de secagem das camadas nas aplicações de engobes e 
esmaltes. 
3.7.2 	 Método proposto para medir a plasticidade. 
Segundo Atterberg, uma pasta é mais moldável quanto mais separados  estão os 
pontos em que a pasta começa a moldar-se e em que começa a ter propriedades de liquido 
viscoso. Estes pontos que são definidos como limite liquido e limite plástico pelo 
conteúdo de Agua respectivo, são conhecidos como "Limites de Atterberg". 
A técnica experimental da determinação dos limites está baseada nos trabalhos 
realizados por Atterberg entre 1911 e 1922, completados mais adiante por Casagrande. 
Limite liquido (LL) é o ponto de passagem do estado liquido viscoso ao  plástico e 
mede-se pela quantidade de agua (%) que contém o material no momento em que perde a 
fluidez. 
determinado através do aparelho denominado "Colher de Casagrande - , 
representado na figura 14. 
Limite Plástico (LP) ou água de esfarelamento e o ponto de passagem do estado 
plástico ao semi-sólido e mede-se pela quantidade de agua que contém o material no 
momento em que deixa de ser moldavel (perde a fluidez). 
Atterberg também definiu um "Índice  de Plasticidade", calculado como a diferença 
entre o limite liquido e o limite plástico. Quanto mais elevado for o valor obtido, maior é a 
plasticidade do material. 
A classificação das argilas quanto ao  índice de plasticidade encontrado segundo 
Atterberg, poderá ser 
Tabela 8. Classificação de Atterberg (37)  
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3.7.3 Procedimento experimental para determinação da plasticidade. 
1) OBJETIVO 
Prescrever o método de determinação do  Índice de Plasticidade para argilas, caulins, massas e 
esmaltes, a partir da pré-determinação dos limites Liquido e Plástico. 
2) DEFINIÇÕES 
2.1) PLASTICIDADE: E a propriedade que permite ao material mudar sua forma sem romper-se ao 
ser aplicado unia força externa e manter esta nova forma após cessar esta força externa atuante. 
2.2) LIMITE LÍQUIDO: É o ponto de passagem do estado liquido viscoso ao plástico c mede-se 
pela quantidade de água (%) que contem o material no momento em que perde a fluidez. E determinado 
através do aparelho denominado "Colher de Casagrande", figura 14. 
2.3) LIMITE PLÁSTICO: E o ponto dc passagem do estado plástico ao semi-sólido c mede-se pela 
quantidade de agua que contem o material no momento em que deixa de ser moldável (perde a fluidez), 
figura 15. 
2.4) ÍNDICE DE PLASTICIDADE: É um parâmetro de medida da plasticidade, calculado a partir 
da diferença entre o Limite Liquido e o Limite Plástico. 
2.5) COLHER DE CASAGRANDE: Equipamento utilizado em  laboratório para determinar o limite 
Liquido, figura 14. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Estufa para secagem. 
3.2) Forminhas de alumínio.  
3.3) Aparelho Collier de Casagrande. 
3.4) Acanalador. 
3.5) Balança eletrônica com precisão de 0,01g. 
3.6) Placa de gesso corn superficie lisa. 
3.7) Chapa de aquecimento. 
3.8) Recipiente metálico. 
3.9) Espátula 
4) DESCRIÇÃO 
4.1) PREPARAÇÃO DO MATERIAL: 
4.1.1- São necessários 600g de material seco. 
4.1.2-Para as argilas, efetuar a etapa de beneficiamento e moagem conforme descrito abaixo: 
4.1.2.1- Obter por quarteamento cerca de 2.000g da amostra. 
4.1.2.2- Efetuar a secagem do material até peso constante. 
4.1.2.3- Triturar a amostra cm almofariz até passante cm malha 14. 
4.1.2.4- Pesar 100g de material seco c moer em moagem seca no moinho periquito durante 5 
minutos. 
4.1.2.5- Moer cerca de 600g de material no total. 
4.1.3- No caso de matérias-primas beneficiadas como por exemplo o Caulim, não é necessário 
realizar o beneficiamento e a moagem. 
4.1.4- Colocar o material no recipiente  metálico, adicionar Agua em pequenas quantidades e ao 
mesmo tempo ir amassando, vigorosa e continuamente com as mãos, até alcançar consistência tal em que a 
pasta formada não tenha aderência excessiva as  mãos. 
37 
4.1.5- Para massas e esmaltes, é necessário moer via Úmida 600g da composição, o tempo suficiente 
para obter o resíduo adequado para cada material. 
4.1.5.1- A moagem deve ser efetuada com baixa densidade para permitir a descarga do material sem 
que haja necessidade da utilização de defloculante, pois o mesmo interfere no resultado do indice de 
Plasticidade. 
4.1.5.2-O material é descarregado em um recipiente  metálico e em seguida colocado na estufa para 
evaporar parte da Agua utilizada durante a moagem. 
4.1.5.3- Em periodos alternados é necessário mexer o material que está na estufa para homogeneizá- 
lo. 
4.1.5.4- Quando o material alcançar uma consistência pastosa, retirá-lo da estufa, deixar esfriar, e 
cm seguida, amassá-lo vigorosa c continuamente com as mãos para perfeita homogeneização. 
4.1.6-O tempo de homogeneização deve ser no mínimo de 24 horas. 
4.2) DETERMINAÇÃO DO LIMITE LIQUIDO: 
4.2.1- Antes de iniciar o ensaio, é necessário efetuar a aferição do equipamento conforme os 
procedimentos descritos abaixo: 
4.2.1.1- Determinação da altura da colher: 
- Colocar o aparelho em movimento, desligando-o no momento em que a colher está na altura 
máxima. 
- A altura de queda ideal é de 10min, coincidindo com a largura do cabo do acanalador,  que 
utilizado como instrumento de medição. 
- Introduzir o cabo do acanalador entre a base do equipamento e a colher, o mesmo deve estar 
tocando levemente na colher para que a altura de queda seja a ideal. 
- Caso a altura de queda esteja alterada, efetuar o ajuste afrouxando os botões para regulagem 
situados na parte superior da colher, estando os botões frouxos, utilizar o botão situado na parte traseira da 
colher para aumentar ou diminuir a altura de queda conforme o necessário. 
- Apertar os botões de regulagem na parte superior da colher. 
- Tomar a passar o acanalador para garantir a altura correta. 
4.2.2- Com a pasta perfeitamente homogênea, retirar parte da mistura e transferir para a Colher de 
Casagrande com a ajuda de uma espátula, moldando-a de forma que na parte central a espessura seja da 
ordem dc 9mm. 
4.2.2.1- Realizar esta operação de maneira que não fiquem bolhas de ar no interior da mistura. 
4.2.3- Dividir a pasta em duas partes iguais, passando o acanalador através da mesma, de maneira a 
abrir unia ranhura em sua parte central, como indicado na figura 13: 
\IwAtre' 
antes do ensaio 
Niftier/ 
depois do ensaio 
Figura 13. Aspecto da amostra na colher de Casagrande 
4.2.4 - Depois de realizar o corte, esperar 20 segundos e ligar o aparelho. 
ASPECTO DO CORTE 
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4.2.5- Observar quantos golpes são necessários para que o corte realizado na pasta una-se no fundo 
da Colher em uma extensão de 12mm. 
4.2.5.1- Se o número de golpes necessários for maior que 15, é preciso adicionar água A pasta e 
voltar a homogeneizar. 
4.2.5.2- Se o número de golpes necessários for menor que 10, é preciso retirar água. Para esta 
operação, utiliza-se urn recipiente de metal onde coloca-se a pasta e com a ajuda de uma chapa quente vai-se 
aquecendo, sempre homogeneizando com as mãos. 
4.2.6- Se o numero de golpes concentrar-se  entre 10 e 15, coletar em torno de lOg do material junto 
As bordas que uniram-se. Pesar urna forrninha de alumínio e transferir o material, anotando o peso ( Pu ). 
4.2.7- Secar até peso constante. 
4.2.8- Pesar o material descontando o peso da forminha ( Ps ). 
4.2.9- Determinar o percentual de umidade no material: 
% U = Pu - Ps x100 
----- 
Ps 
4.2.10- Repetir duas vezes as operações descritas nos itens 4.2.6 A 4.2.9, obtendo a média de 
umidade de 3 amostras para cada ponto. 
4.2.11- Retirar água do material para elevar o número de golpes usando a chapa quente e 
homogeneizando com as mãos. 
4.2.12- Repctir as operações acima obtendo no total 4 pontos, 2 abaixo de 25 golpes e 2 acima de 25 
golpes, não ultrapassando 40 golpes. 
4.2.13- Com os resultados obtidos, construir um gráfico no qual na ordenada estão os percentuais de 
umidade e na abcissa os números de golpes, ajustar uma reta pelos pontos assim obtidos, devendo esta ser 
paralela As retas fixas no gráfico. 
4.2.14- 0 Limite Liquido é o valor de umidade representado na ordenada que corresponde 
intersecção da reta traçada e o valor da abcissa em 25 golpes. 
4.2.15-0 resultado é expresso em percentual. 
4.3) DETERMINAÇÃO DO LIMITE PLÁSTICO:  
4.3.1- Com o restante da amostra preparada para realização do Limite Liquido, colocá-la no 
recipiente metálico e secar até que obtenha-se urna consistência plástica adequada para o ensaio. 
4.3.2- Dividir a amostra em 3 panes para permitir uma maior confiabilidadc do ensaio obtendo a 
média das 3 amostras. 
4.3.3- Tomar certa quantidade da amostra e formar uma pequena bola, que é rolada sobre a placa de 
gesso com pressão suficiente dos dedos para dar-lhe a forma de cilindro, figura 15. 
4.3.4- Se os cilindros chegam a ter um diâmetro de 3mm sem gretarem-se, considera-se que existe  
um excesso de água e volta-se à operação de secagem da amostra. 
4,3.5- Quando os cilindros  começarem a apresentar gretas A. partir de 3mm de diâmetro, significa 
que o material está no ponto ideal. 
4,3.6- Confeccionar então, vários cilindros até obter aproximadamente 20g do material. 
4.3.7- Pesar urna forrninha de alumínio transferindo as cilindros para a forininha, anotando o peso 
em gramas ( Pu ). 
4.3.8- Secar até peso constante. 
4.3.9- Pesar o material descontando o peso da forminha ( Ps ). 
4.3.10- Determinar o percentual de umidade no material: 
% U = Pu - Ps x100 
Ps 
4.3.11- Repetir as operações descritas do item 4.3.3 até 4.3.10 para as duas partes restantes. 
4.3.12- Determinar a média das 3 partes da amostra e expressar o resultado do Limite Plástico em 
perecntual. 
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4.4) DETERMINAÇÃO DO iNDICE DE PLASTICIDADE: 
0 índice de Plasticidade é obtido utilizando a expressão: 
IP =-- LL - LP 
onde: 	 IP índice de Plasticidade. 
LL = Limite Liquido. 
LP = Limite Plástico. 
5) ANEXOS 
ANEXO 5.1 
ANEXO 6.1 APAR El 140 ( '01M ER DE CASAGRANDE, 
AN RAO 61: ACANALADOR. 
Figura 14. Aparelho Colher de Casagrande (37) . 
4 
25 
NI°de golpes 
Figura 15. Determinação do LP e LL (I) 
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3.7.4 Resultados e discussão. 
 
Segundo a classificação de Atterberg, entre as amostras testadas a argila Rodeio é a 
que apresenta a maior plasticidade, excelente, enquanto que a argila Campo Formoso 
possui uma plasticidade regular. A identificação da plasticidade das matérias-primas 
permite avaliar outras propriedades que estão relacionadas, como, a defloculação, a 
compactação e resistência mecânica a cru. Quanto mais elevada a plasticidade de uma 
matéria-prima maior 
 será a dificuldade na preparação de uma barbotina, devido a elevada 
viscosidade, o que obriga ao preparo de barbotinas com menor teor de sólidos e, 
consequentemente, menor densidade, maior custo no processo de atomização e menor 
rendimento do atomizador. 
Na tabela 9 estão representados os resultados experimentais. 
Tabela 9. Resultados experimentais da determinação da plasticidade. 
_. 
Amostra 
LL (limite liquido) 
(% umidade) 
LP (limite  plástico.)  
(% umidade) 
IP 
(% umidade) 
Argila Alto Vale 78.0 44,3 33,7 
Argila Branca OR 53,0 33.9 19,1 
Argila Canoinhas 64,0 31,0 33,0 
Argila AD 44 CR 61,5 44,1 17.4 
Argila Rodeio 76,0 36,4 39,6 
Argila TA. 66,7 28,2 38,5 
Argila Campo Formoso 44,9 31.1 13£ 
3.8 Densidade real do sólido ou peso especifico. 
3.8.1 Fundamento teórico 
A densidade real de uma argila é determinada pela razão entre a massa total das 
partículas sólidas duma amostra de argila e o respectivo volume total  excluído o volume 
ocupado pelo ar retido nos poros dos agregados de partículas. A densidade real da 
composição de massa ou esmalte depende das matérias-primas constituintes, por isso, a 
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determinação da densidade real é indispensável no processo para efeitos de  cálculos de 
resíduo de moagem e correções de densidades das barbotinas, assim como, 
dimensionamento de estoques e perdas na produção. 
A densidade real, também chamada de peso especifico é o peso em gramas contido 
em um centímetro cúbico (g/cm 3). 
A tabela 10, relaciona a composição, a densidade real das matérias-primas e a 
densidade real da composição. 
Tabela 10. Determinação da densidade real da composição, a partir da densidade 
das matérias- primas (37) . 
Matéria- prima % 
na composição 
Densidade real 
da matéria-prima 
(g/cm3 ) 
Densidade na 
composição (g/cm 3 ) 
A 50 4,75 2,375 
B 30 3,92 1,176 
C 20 4,15 0,830 
Densidade Real da composição 4,38 (g/cm3 ) 
3.8.2 Procedimento experimental para determinação da densidade real do solido. 
1) OBJETIVO 
Prescrever um método para determinação da densidade real de sólidos ( M.E.R.) 
2) DEFINIÇÃO 
2.1) M.E.R. : Massa especifica real ou densidade real do solido , é a relação existente entre o peso do 
material e o seu volume real, com ausência de espaços vazios. 
2.2) PICNÔMETRO : Equipamento de laboratório feito em vidro Coln volume determinado provido 
ou não de termômetro. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Picnômetro; 
3.2) Balança analítica; 
3.3) Espátula; 
3.4) Água deionizada; 
3.5) Pisseta; 
3.6) Bico de bunsen ou chapa quente. 
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4) DESCRIÇÃO 
4.1) Preparação da amostra : 
A amostra deve estar perfeitamente seca e com granulometria passante em #200. 
4.2) Selecionar o picnômetro a ser utilizado. 
4.3) Efetuar a limpeza do mesmo e secá-lo em estufa. 
4.4) Após a secagem, retirá-lo da estufa e esperar esfriar evitando o manuseio com as mãos para 
engordurar o mesmo. 
4.5) Acomodar o pienometro sobre a balança analítica e tarar, anotando o seu peso ( A 1 ). 
4.6) Pesar em balança comum em trono de 2,0g do material. 
4.7) Transferir a amostra para o pienômetro. 
4.8) Pesar novamente o picnometro + amostra em balança analítica, descontando o peso inicial do 
picnometro, obtendo assim o peso real da amostra ( A2 ). 
4.9) Adicionar um pouco de água deionizada. 
4.10) Agitar lentamente para que ocorra homogeneização da agua com a amostra. 
4.11) Através de um pisseta, escorrer agua deionizada pelas paredes internas do picniimetro. 
4.12) Levar ao bico de bunsen para expulsar o ar, não deixar entrar em ebulição e não agitar. 
4.13) Quando notar a  saída de bolhas de ar, retirar o picnômetro, deixar descansar e voltar aquecer. 
sempre tendo o máximo cuidado para não entrar em ebulição. 
4.14) Repetir a operação do item anterior por quatro vezes. 
4.15) Com o auxilio de um pisseta, adicionar Agua deionizada tomando cuidado para não enchê-lo 
completamente. 
4.16) Deixar em repouso o tempo suficiente para que o material sólido decante. 
4.17) Adicionar Una deionizada lentamente e tampar o picnometro completando o volume. 
4.18) Enxugar o picnometro externamente com papel absorvente. 
4.19) Acomodá-lo sobre a balança analítica, pesar e anotar, obtendo assim, o peso do picnometro 
amostra + Agua ( A3 ). 
4.20) Realizar a leitura da temperatura. 
4.21) retirar a amostra e lavar o picnometro. 
4.22) Enchê-lo com Agua deionizada até o nível obtido no item 4.17 e enxugá-lo externamente. 
4.23) Acomodá-lo sobre a balança analitica, pesar e anotar, obtendo assim, o peso do pienômetro + 
Agua (A4). 
5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO 
Para obter a densidade real do sólido é necessário realizar os seguintes cálculos: 
5.1) M.E.R. (g/cm3) = Massa sólido (g)  
Volume sólido (cm3) 
- Massa sólido = A2. 
Volume sólido = volume de água deslocada corn a entrada de sólido no picnometro. 
5.1.2 - Volume de água deslocada = Massa de Agua deslocada (g).  
Densidade da água (gicrn3) 
Massa de Agua deslocada = A4 - ( A3 - A2 ). 
Densidade da Agua : depende da temperatura. 
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Tabela 11. Densidade da igua em funçao da temperatura (37) . 
TEMP.°C DENSIDADE 
( gicinj ) 
TEMP. °C DENSIDADE 
( g/cm3 ) 
TEMP. °C DENSIDADE 
( gicm3 ) 
10  0.999 21 0.998 30 0.995 
12  0.999 22 0.997 31 0.995 
14  0.999 23 0.997 32 0.995 
15  0.999 24 0.997 33 0.994 
16  0.998 25 0.997 34 0.994 
17  0.998 26 0.996 35 0.994 
18  0.998 27 0.996 36 0.993 
19  0.998 28 0.996 
20 0.998 29 0.995 
3.8.3 Resultados obtidos. 
Tabela 12. Resultados experimentais da M.E.R. 
DETERMINAÇÃO DA DENSIDADE REAL 
Método do Pientimetro - Realizar as seguintes operações : 
Al ) Peso do picnômetro seca ( g). 
A2 ) Peso da amostra utilizada ( g). 
A3 ) Peso do pienômetro + Agua + amostra (  g). 
A4 ) Peso do picnômetro +  água ( g ). 
A5 ) Peso de Agua deslocada ( A4 - ( A3 - A2 ) ( g ). 
A6 ) Densidade da água ( g/cm3 ). 
A7) Volume de Agua deslocada = Volume sólido ( A5 / A6 ). 
AS Densidade Real do Solido ( A2 / A7 ). 
Amostra Al A2 A3 A4 A5 A6 A7 AS 
Argila AD 44 18,5154 2,0156 48,2675 41,0242 0,7723 0,997 0,7746 2,6021 
_ 	  
19,9218 2,0318 50,2375 48,9933 0,7863 0,997 0,7886 2,5764 
Média 2,5942 
Tabela 13. Resultados experimentais da densidade real de matérias-primas. 
Matéria- prima Densidade Real (g/cne ) 
alumina 3,89 
Argila canoinhas 2,66 
caulim 2,54 
wolastonita 2,84 
quartzo 2,66 
feldspato 2,61 
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3.9 	 Distribuição Rranulométrica de partículas. 
3.9.1 Fundamento teórico. 
As argilas são materiais geológicos finamente divididos, uma vez que os minerais 
argilosos e seus constituintes tern cristais de pequeníssimas dimensões, em regra com 
diâmetro esférico equivalente < 2 Rm. 
Devido as diminutas dimensões dos cristais dos minerais argilosos, as argilas 
dispersas em água proporcionam suspensões estáveis ou instáveis (defloculadas ou 
floculadas). A estabilidade das dimensões é condicionada à grandeza da carga elétrica 
negativa intrínseca dos cristais, aos seus hábitos cristalinos anisométricos e à natureza e 
teor dos cdtions permutáveis adsorvidos à sua superfície. 
importante ressaltar a diferença entre  "partícula"  e "aglomerado". 
Partícula  ,› é a parte mais pequena da composição de uma massa ou de uma argila corn 
natureza própria. 
Suas características  mais importantes são: 
• Origem mineralógica; 
• Tamanho; 
• Distribuição granulométrica; 
• Forma e superfície especifica. 
As características  das partículas dependem da sua composição e do processo de 
moagem ao qual está submetida. 
Aglomerado são reuniões de partículas formando outras de tamanho maior, que podem 
ser destruídas facilmente, perdendo parte de suas  características. 
Os aglomerados são obtidos através de atomização ou umidificação. Suas 
características  dependem, portanto, da preparação da pasta e da composição das partículas. 
A granulometria é uma das características mais importantes dos minerais argilosos 
e que governa muitas das suas propriedades. Na  cerâmica à base de argila, estão 
francamente dependentes da dimensão do grão, da distribuição dimensional e da forma do 
grão, propriedades tais como: plasticidade das pastas e a textura, permeabilidade, 
resistência em verde e em seco dos corpos cerâmicos, assim como seu comportamento 
durante a etapa de queima. 
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A superficie especifica de uma argila é definida corno a Area da superficie externa 
das partículas constituintes, por unidade de massa, expressa em m 2/g. 
0 estado de divisão das partículas determina em grande parte sua superficie 
especifica e por tanto, sua reatividade durante a fase de queima. 
Uma identificação dos argilo-minerais quanto a forma, tamanho e superficie 
especifica, pode ser observada na tabela 14. 
Tabela 14. Identificação dos argilo-minerais quanto a forma, tamanho e superfície 
especifica (4) . 
Argila -mineral Forma Tamanho 
(diâmetro)  
Superfície especifica 
Caulinita 
Placas de perfil 
hexagonal ou 
irregular 
0,1 gm a 3,0 gm 
Elevada 	 cristalinidade 
até 15 m2/g; 
Baixa cristalinidade até 
50 m2/g 
Haloisita tubos 
0,2 gm de diâmetro  
externo até alguns 
micrômetros de 
comprimento 
Até 60 m2/g 
Montmorilonita 
Placas ou laminas 
de perfil irregular, 
muito finas, com 
tendência a se 
agregarem na 
secagem 
Muito inferior a 1 
gm e espessura 
podendo chegar até 
10 A 
150- 800 m2/g 
Him 
Placas de perfil 
irregular, As vezes 
hexagonal e ripas 
Cerca de 1 pm 50 - 100 m2/g 
A medida da velocidade de sedimentação de  partículas sob a ação do campo 
gravitacional terrestre fornece uma valiosa informação a respeito do tamanho das 
partículas. Quando o tamanho das partículas  dispersas em um meio liquido excede o limite 
superior das dimensões coloidais e quando a densidade das partículas é suficientemente 
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grande com relação ao meio de suspensão, elas sedimentam sob a ação da for -0 
gravitacional terrestre. Medindo a velocidade de sedimentação ou acúmulo de sedimento, o 
tamanho da partícula e a distribuição de tamanhos podem ser determinados para sólidos 
finamente divididos. 
Os métodos de sedimentação são úteis para a determinação da distribuição de 
tamanhos de particulas com diâmetros menores que 50 1.1m. Estes métodos, que usam a 
força gravitacional, podem ser aplicados a  partículas tão pequenas como 1 gm sempre que 
sua densidade seja suficientemente grande em comparação com o meio de suspensão. 
O controle da distribuição granulométrica em matérias-primas, massas e esmaltes, 
torna-se habitual no processo de fabricação. 
Para a análise granulométrica de uma amostra argilosa empregam-se, geralmente, 
duas técnicas: 
• Peneiramento por via úmida; 
• Método de sedimentação. 
Peneiramento via úmida  c:› Expressa a distribuição granulométrica das partículas 
com tamanho superior a 45 micras. 
Antes de realizar o ensaio, é necessário assegurar que a amostra está perfeitamente 
dispersa, caso contrário, os aglomerados não dissolveram-se completamente e os resultados 
obtidos não serão representativos. 
Método de sedimentação i* A determinação da distribuição granulométrica 
mediante sedimentação, esta fundamentada na Lei de Stockes, segundo a qual urna esfera 
caindo livremente sob a influência da gravidade através dum meio viscoso atinge uma 
velocidade constante: 
V (cm/s) = g D2 
18 r) 
Onde: 
g = aceleração da gravidade (cm/s2) 
D Diâmetro da esfera (cm) 
peso especifico da substância que constitui a esfera (g/cm 3 ) 
dm = peso especifico do meio dispersante (g/cm3) 
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= viscosidade do meio dispersante (poises) 
A Lei de Stockes relaciona, por tanto, a velocidade de 
 caída de uma partícula com 
seu tamanho, ou melhor, com seu "Diâmetro Equivalente". 
Entre as técnicas baseadas na lei de Stockes esta o método de determinação da 
granulometria através da Pipeta de Andreasen, figura 16. 
Figura 16. Pipeta de Andreasen. 
Sua principal vantagem esta relacionada com a facilidade de operação e baixo custo 
econômico. Sua principal desvantagem e o excessivo tempo requerido para obtenção do 
resultado. 
Realizando o ensaio, os resultados obtidos são plotados em forma  gráfica,  
utilizando papel em escala monolog, onde pode-se verificar a distribuição granulométrica 
acumulada do material, conforme mostrado na figura 17. 
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Figura 17. Curva de distribuição granulométrica acumulada (37)• 
Analisando os resultados, é possível verificar as porcentagens de partículas 
menores que os diâmetros equivalentes. 
0 fator de empacotamento das  partículas, não depende somente do tamanho, mas 
também, da relação existente entre os distintos tamanhos, ou seja, uma distribuição 
granulométrica com tamanhos grossos,  médios e finos favorece o empacotamento, gerando 
maior densificação durante a conformação, o que supõe, menor contração de secagem, 
maior resistência em cru, menor retração de queima, maior densidade queimado, menor 
absorção de água e maior resistência mecânica queimado. 
Além do método da pipeta, existem outros, mostrados na tabela 15, que são também 
utilizados na analise granulométrica de argilas. 
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Tabela 15. Métodos empregados para a  análise granulométrica  7)•  
Fotosedimentgraph Sedigraph Coulter Counter Laser 
Principio 	 de 
Operação 
Sedimentação por 
gravidade 
Sedimentação 
por gravidade 
Condutividade 
elétrica 
Difração 
Fraunhofer 
Radiação 
Incidente Luz branca Raios-X -- Raios laser 
Limites 	 de 
Análise  (pin) 100 - 2 100 - 0,1 800 - 0,6 600 - 0,5 
Forma 	 dos 
Resultados 
Curva 
Acumulada 
Curva 
Acumulada 
Numérica ou 
gráfica 
 
Numérica ou 
gráfica 
Tempo Médio 
para Análise 0,5h 1h 2 min. 2 min. 
3.9.2 Procedimento experimental para determinação do resíduo bruto de matérias-
primas via úmido. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever as condições necessárias para determinação de resíduo via úmido, de matérias-primas 
cerâmicas, por meio de peneiramento. 
2) DEFINIÇÃO: 
RESÍDUO: É a proporção de material retido em uma determinada peneira. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1) Balança eletrônica com precisão de 0,01g. 
3.2) Formas de alumínio. 
3.3) Pisseta. 
3.4) Estufa capaz de manter a temperatura entre 110°C ± 5°C de tolerância. 
3.5) Peneiras tyler. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1) Selecionar as peneiras necessárias para a realização do ensaio. 
4.2) Pesar 100g do material a ser analisado. 
4.3) Colocar a peneira com a abertura desejada sob o jato de água corrente sem forçar a passagem 
do material pela malha da peneira. 
4.4) Transferir o resíduo retido na peneira para um recipiente de ahnninio com o auxilio de urna 
pisseta. 
4.5) Quando o resíduo for feito em várias malhas, selecioná-las de forma que a de menor abertura 
esteja sempre abaixo das outras. 
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4.6) Lavar com Agua corrente ( pressão moderada ), sem forçar sua passagem até a Agua sair límpida 
da peneira, proceder a lavagem até a  última malha sucessivamente. 
4.7) Transferir o resíduo retido em cada peneira para formas codificadas, de acordo com cada 
peneira com o auxilio de uma pisseta. 
4.8) Secar o resíduo retido nas peneiras em estufa a temperatura de 110°c até peso constante. 
5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO: 
5.1) Pesar o material seco de cada forma e anotar o valor. 
5.2) Calcular o % de resíduo retido em cada peneira, utilizando a seguinte fórmula: 
MR 
%R = 	 x 100 
MT 
Onde: %R = Percentual de residuo. 
MR = Massa do material retido na malha. 
MT = Massa total da amostra. 
5.3) A apresentação do resultado é expresso em percentual, corn precisão de duas casas decimais. 
3.9.3 Resultados obtidos para o resíduo bruto via úmida. 
Tabela 16. Resultados experimentais do  resíduo bruto via úmida. 
Amostras 
% particulas 
retidas #115 
(0,125mm) 
% partículas 
retidas# 200 
(0,075mm) 
% particulas 
retidas  #325 
(0,045mm) 
%particulas 
<#325 
(0,045mm) 
Rodeio 0,59 0,39 0,32 98,70 
AD 44 CR 2,68 0,71 0,48 96,13 
Campo Formoso 1,08 2,61 3,51 92,80 
Canoinhas 1,56 2,36 3,52 92,56 
T.A . * 0,09 0,43 0,50 98,98 
* Argila estrangeira 
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3.9.4 Procedimento experimental para análise granulomitrica via Pipeta de 
And reasen. 
1) OBJETIVO 
A análise granulométrica de um material via Pipeta de Andreasen, tem por finalidade a 
determinação da distribuição do tamanho de grabs das  partículas com diâmetro inferior a 45 micras. 
2) DEFINIÇÃO 
PIPETA DE ANDREASEN é um equipamento composto por um cilindro graduado de vidro que 
possui um longo tubo que passa através do centro do tampão. Sobre este, uma chave de três vias permite a 
comunicação entre o tubo inferior do cilindro, um bulbo de 10m1 de capacidade e um tubo para 
esvaziamento. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Balança eletrônica com precisão de 0,0000g. 
3.2) 10 bequer de vidro de 20m1. 
3.3) Bequer de vidro de 500m1. 
3.3) Peneira #325. 
3.4) Estufa de secagem. 
3.5) Funil de vidro. 
3.6) Pisseta. 
3.7) Seringa dc 50m1 e 
3.8) Bureta volumétrica de 10m1. 
3.9) Agitador ou gerador de ultra-sons. 
3.10) Agua destilada. 
3.11) Solução preparada dissolvendo-se 36,0g de Tripolifosfato S6dico e 8.0g de Carbonato de 
Sódio em Agua destilada. 
4) DESCRIÇÃO 
4.1) Secara amostra a 110°C. 
4.2) Moer o material até que esteja totalmente passante # 200. 
4.3) Pesar em balança analítica 5,0000g da amostra. 
4.4) Colocar cm um bequer de vidro de 500m1 e adicionar 200m1 de Agua destilada juntamente com 
10m1 da solução dispersante. 
4.5) Submeter a amostra a ação de ultra-sons ou agitação durante 10 minutos para dispersar 
completamente as partículas. 
4.6) Determinar o volume da Pipeta de Andreasen até a altura de 20cm. 
4.7) Pesar 10 bequer em balança analítica. 
4.8) A amostra dispersada se peneira em # 325 ( 45 rnicras ) , recolhendo a barbotina diretamente na 
Pipeta de Andreasen, lavando repetidamente cora Agua destilada. 
4.9) A fração retida na peneira se transfere para um bequer previamente pesado e seca-se em estufa. 
Este peso de amostra seca corresponderá a fração de tamanho superior a 45 micras. 
4.10) A suspensão recolhida na Pipeta completa-se o volume com Agua destilada ate que a altura 
correspondente aos 20 cm. 
4.11) Agitar a suspensão por 5 minutos e colocar sobre urna base plana sem interferência de 
vibração. 
4.12) Deixar sedimentar, realizando extrações de 10m1 aos seguintes tempos de sedimentação : 6, 
15, 35, 65, 105, 180, 360,  510 minutos e a última amostra após 24 horas de sedimentação. 
4.13) As extrações devem efetuar-se lentamente. 
4.14) Os 10m1 de suspensão extraídos a cada tempo devem ser colocados em bequers de 20m1 previamente 
pesados. 
4.15) Os bequers são colocados na estufa a 110°C. 
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4.16) Após secagem, pesar novamente os bequers, obtendo-se por diferença de pesos, a quantidade 
de partículas mais pequenas que o diâmetro contidas em 10m1 de suspensão.  
5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO 
5.1) A porcentagem de  partículas menores que o diâmetro equivalente obtém-se através da fórmula: 
Ps 
	
% Partículas = 	 ----- 	 Vp , 10 
Pt 
Onde : Ps = Peso de material seco em cada coleta. 
Pt = Peso total de material contido na Pipeta. 
Vp = Volume da Pipeta até a altura de 20 cm. 
5.2) 0 diâmetro equivalente das partículas  correspondente a cada coleta obtém-se segundo a 
fórmula: 
D= 2.104 . (h/t,C) 112 
Onde: h = Altura que ocupa o volume do material cm cada  coleta (cm). 
C = Constante de Stockes. 
t = Tempo de sedimentação (s) 
5.3) A Constante de Stockes calcula-se atraves de: 
	
2 	 ds - dm 
C -     x g 
	
9 	 rl 
da -= Densidade do sólido (g/cm3 ). 
dm -= Densidade da Agua (g/cm3 ) 
g -= Aceleração da gravidade ( 981 cm / s2 ). 
.11 = Viscosidade da agua em ( poises ). 
5.4) Os valores de viscosidade e densidade da agua devem considerar-se em função da temperatura, 
conforme a tabela 17. 
Tabela 17. Viscosidade e densidade da água em função da temperatura (3'O•  
TEMP.°C DENSIDADE 
( g/cm3 ) 
VISCOSIDADE 
( poises ) 
TEMP. °C DENSIDADE 
( gicin3 ) 
VISCOSIDADE 
( poises ) 
1 0 0.999 0.013077  25 0.997 0.008937 
12  0.999 0.012363 26 0.996 0.008737 
14 0.999 0.011709  27 0.996 0.008545 
15  0.999 0.011410 28 0.996 0.008360 
16  0.998 0.011111 29 0.995 0.008180 
17  0.998 0.010835 30 0.995 0.008007 
18  0.998 0.010559 31 0.995 0.007834 
19  0.998 0.010304 32 0.995 0.007662 
20 0.998 0.010050  33 0.994 0.007491 
21  0.998 0.019810 34 0.994 0.007321 
22 0.997 0.009579 35 0.994 0.007152 
23  0.997 
_ 	
0.009358 36 0.993 0.006984 
24 0.997 0.009142 
Onde: 
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5.5) A partir dos dados contidos na tabela se efetua a representaçâo gráfica, representando-se na 
abcissa os diâmetros equivalentes das partículas e na ordenada as porcentagens em peso das partículas 
menores que um diâmetro determinado. 
3.9.5 Resultados e discussão. 
 
Os resultados experimentais mostram que existem diferenças marcantes na 
distribuição granulométrica das amostras analisadas (tabela 18 e figura 18). A amostra 
denominada como T.A . apresenta um grau de finura elevado, enquanto que a argila 
Campo Formoso é mais grosseira, porém apresenta uma distribuição granulométrica mais 
variada, o que favorece o empacotamento na etapa de conformação, possibilitando alcançar 
valores de densidade aparente da peça prensada mais elevados, maior resistência mecânica 
a cru e menor contração, tanto de secagem quanto de queima. 
CÁLCULOS: 
Diâmetro Equivalente: 	 D = 2.104 . (h / (t . C)) 112 
Onde: h = Altura que ocupa o volume de material (cm); 
C = Constante de Stokes; 
t = Tempo de sedimentação(s) 
Constante de Stokes: 	 C ---- 2/9 . ((ds — dm) / 	 . g 
Onde: ds = Densidade do sólido (g/cm 3); 
dm = Densidade da água (g/cm3); 
ri  = Viscosidade da Agua (poise); 
g = Aceleração da gravidade ( 981 cm/s2) 
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Tabela 18. Resultados experimentais do ensaio da Pipeta de Andreasen para a argila 
Campo Formoso. 
DETERMINAÇÃO DA DISTRIBUIÇÃO GRANULOMETRICA 
Método: Pipeta de Andreasen 
MATERIAL: Argila Campo Formoso 
DENSIDADE REAL DO SOLIDO (g/cm): 2,6949 
VOLUME DA PIPETA (cm 3): 362,9 
DENSIDADE DA AGUA 25°C (g/cm3): 0,997 
VISCOSIDADE DA AGUA 25°C (poise): 0,008937 
CONSTANTE DE STOKES: 41.416,83 
PESO INICIAL DA AMOSTRA (g): 5,0100 
Tempo de 
Extração de 
amostra (s) 
Número 
Bequer 
Tara 
Bequer  
(g) 
Peso de 
Partículas  
(g) 
Altura do  
Liquido 
(cm) 
Diâmetro  
Equivalente 
(1-1m)  
% Partículas  
Menores que o 
Diâmetro 
 
Minuto Segundo 1 30,8240 0,1791 	 - 45,00 96,43 
6 360 2 30,8109 0,1082 19,84 23,07 81,28 
15 960 3 31,4739 0,1035 19,17 13,89 77,74 
35 2100 4 30,3163 0,0847 18,51 9,22 63,62 
65 3900 5 31,2356 0,0707 17,84 6,64 53,06 
105 6300 6 30,7089 0,0662 17,18 5,57 49,72 
180 10800 7 30,8081 0,0520 16,51 3,84 39,06 
360 21600 8 30,3487 0,0428 15,84 2,66 32,15 
510 30600 9 31,3100 0,0386 15,18 2,19 28,99 
1440 86400 10 30,2454 0,0291 14,51 1,27 21,86 
M
as
sa
  a
c
u
m
u
la
da
  W
O 
 
100,0 
975:: 
92,5 
9813;0 5
85,0  
82,5 
70 5
75,0  
72,5 
 
675 5, 0
602:0 
:75 5, 0
52,5 
5°0 47, 5
.245'0 15
40:0 
375 5,0
325 0, 0
275:: 
225 0, 0
17,5 
150 2,5
10,0 
7,5 
5'0 25
0:0 
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Figura 18. Resultados experimentais de distribuição granulométrica acumulada via pipeta 
de Andreasen. 
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3.10 Reologia.  
3.10.1 Fundamento teórico. 
Reologia r=> a palavra reologia origina-se do grego: 
"reo" escorrimento e 
"logia" estudo. 
A reologia, em sentido amplo, significa o estudo da fluência e da deformação da 
matéria. 
Os materiais argilosos são de natureza maioritariamente coloidal. Quando as 
partículas argilosas se dispersam ern um liquido permanecem suspensas e não sedimentam, 
formando um sistema coloidal. Um sistema coloidal, portanto, consta de duas fases, uma 
fase dispersa (o sólido finamente dividido) e uma fase continua (o liquido). 
Nos sistemas coloidais, as partículas da fase dispersa são, em geral, inferiores I p.m, 
sendo freqüente que seu tamanho esteja compreendido entre 0,2 e 0,005 pm. 
As partículas que compõem os sistemas coloidais, estão submetidas a diferentes 
tipos de forças, como são as cinéticas (movimento Brauniano), de Van der Walls, 
eletrostáticas, estéricas e hidrodinâmicas; sendo o comportamento destes sistemas muito 
sensível  ao conjunto de interações produzidas por estas  forças. 
Os minerais argilosos apresentam uma carga liquida negativa sobre a superficie das 
partículas quando estas se acham dispersas em água, todavia, a origem destas cargas 
continua sendo confusa. 
0 modo como o sistema argila-água flui sob a ação de uma força tem muita 
importância na indústria cerâmica.  A moldagem ou formação dos corpos cerâmicos através 
de processos variados requer bons conhecimentos das propriedades reológicas da pasta ou 
barboti na. 
Como conseqüência do incessante crescimento do custo de energia, a indústria 
cerâmica está  obrigada a uma otimização energética de cada uma das suas etapas do 
processo. 
Quando utiliza-se moagem por via  úmida, normalmente é desejável que a barbotina 
tenha o maior teor de sólidos  possível dispersos no mínimo de Agua. 
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3.10.2 Controles em barbotinas cerâmicas. 
- Densidade 
- Conteúdo de sólidos 
Viscosidade 
3.10.2.1 Densidade da Barbotina. 
A medida da densidade em barbotinas vem determinada pela proporção 
sólidos/água. 
Em barbotinas de massas  cerâmicas preparadas para atomização, é importante 
conhecer o conteúdo de sólidos e conseqüentemente a densidade, já que a capacidade 
produtiva do atomizador é fatalmente limitada por uma quantidade máxima de água a 
evaporar, que pelo maior conteúdo de sólidos da barbotina, gera menor consumo 
energético e maior produção. 
Em barbotinas de esmalte o controle da densidade é importante, já que influencia 
no peso de aplicação de esmalte sobre as peças. 
A densidade se expressa como a relação entre a massa e seu volume: 
D=m 
Suas unidades são g/cm 3 ou Kg/m3 . 
Ao aumentar-se a percentagem de sólidos, eleva-se a densidade, visto que a 
densidade real (M.E.R.) dos sólidos é superior a densidade da  água. 
Quando aumenta-se a densidade da barbotina, provoca-se um acréscimo na 
viscosidade, sendo assim, a viscosidade torna-se um fator limitante para o aumento da 
densidade. 
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3.10.2.2 Procedimento experimental para determinação da densidade de líquidos e 
suspensões. 
I) OBJETIVO 
Prescrever o método de determinação da densidade de liquidos e suspensões, utilizando uma 
proveta volumétrica de metal ou proveta volumétrica comum. 
2) DEFINIÇÃO 
PROVETA VOLUMÉTRICA DE METAL: Recipiente de metal com volume fixo, composto por 
um cilindro de metal e urna tampa perfurada, utilizado para realizar ensaios de densidade de materiais 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Proveta volumétrica de 100 ou 50m1 ( metalica ). 
3.2) Balança com resolução de 0,1g c capacidade minima para lkg. 
3.3) Estopas. 
4) DESCRIÇÃO 
4.1) Pesar e tarar a proveta volumétrica. 
4.2) Inclinar a proveta volumétrica e colocar lentamente o material a ser ensaiado de modo que 
escorra pela parede da proveta, evitando a formação de bolhas dear. 
4.3) Encher a proveta até transbordar e tampar, caso seja utilizada a proveta volumétrica de metal, 
ou colocar o material na proveta até determinado volume c anotar. 
4.3.1- Caso houver bolhas de ar, retirá-las, batendo o fundo da proveta sobre uma superficie plana. 
4.4) Lavar e secar externamente a proveta, sem deixar  vazar o material. 
4.5) Pesar a proveta cheia. 
5) Dh 	 I hRMINAÇÃo DO RESULTADO 
5.1) Para determinar a densidade do material, utilizar a seguinte expressão: 
d = 
onde: d = Densidade do material. 
m = Peso do material em gramas. 
v = Volume do material em cm'. 
5.2) 0 resultado se expressa em g/cm 3 . 
3.10.2.3 Conteúdo em Sólidos. 
O conteúdo em sólidos calcula-se conhecendo-se a quantidade de material seco que 
contém uma amostra conhecida de barbotina levada a secagem. 
Se expressa ern % de material seco, segundo a formula: 
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%MS = ms x 100 
mbr 
Onde: 
MS = Material Sólido 
ms = massa seca (g) 
mbr = massa barbotina (g) 
Conhecendo-se a densidade real do sólido, pode-se determinar o percentual de 
sólidos para qualquer barbotina, em função de sua densidade: 
%MS = (l/dbr) - 1 x 100 
(lids)- 1 
Onde: 
dbr = densidade barbotina (g/cm 3 ) 
ds — densidade real do sólido (g/cm 3 ). 
3.10.2.4 Viscosidade. 
Viscosidade dum fluido é a resistência que ele oferece ao escoamento. No sistema 
argila-água, também conhecido por  suspensão  ou ainda por barbotina, as partículas de 
argilas dispersas em água têm hábitos lamelares. 0 respectivo comportamento reológico 
assemelha-se ao de um fluido consistindo em um número infinito de moléculas lamelares 
que, quando em movimento, deslizam umas sobre as outras. A viscosidade do fluido não é 
mais do que a medida da fricção interna das suas moléculas e a fluidez é o reciproco da 
viscosidade. 
Em barbotinas de massas, preparadas para atomização a viscosidade apresenta um 
papel importante na obtenção de um bom rendimento de moagem, onde, torna-se 
necessário aumentar o conteúdo em sólidos o mais elevado possível, mantendo valores 
baixos de viscosidade, obtendo redução no custo de energia. 
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Em barbotinas para colagem, observa-se que a espessura da parede formada por 
unidade de tempo está relacionada de modo direto com a viscosidade e tixotropia. A 
natureza da estrutura formada durante a colagem depende dos valores tomados, quando  são 
corretos, a parede forma-se gradualmente com uma aproximação suficiente das partículas e 
tem como resultado uma parede firme e com certa elasticidade, se os valores são baixos 
não se formará  a espessura desejada, porém, se a viscosidade é alta e existe tixotropia 
demasiada, se produzirá uma espessura de colagem grande com alto conteúdo em  água e 
pouco rígida.  
Em barbotinas de esmaltes, o controle da viscosidade torna-se importante visto que 
influencia nas aplicações de esmaltes e engobes, no tempo de secagem da camada aplicada, 
na estrutura da camada, na extração de ar do interior da barbotina e na velocidade de 
absorção de água pelo suporte. 
Alguns fatores que interferem na viscosidade: 
• tipo de fluido 
temperatura 
• conteúdo de sólidos 
• plasticidade 
• agitação da barbotina 
defloculantes. 
Tipo de fluido 1:› Os líquidos comuns como a água, o azeite ou a glicerina cumprem a lei 
de Newton de fluxo viscoso, denominando-se  líquidos newtonianos. 
Lei de Newton 	 cr=1l.Y 
Onde. a = esforço de cizalhamento; 
= viscosidade, 
y = gradiente de velocidade. 
No sistema internacional de unidades (S.I.) a força de cizalhamento vem dada em 
N/m2 ou Pa, o gradiente de velocidade em s -1 , e a viscosidade ern Pa.s. Com freqüência, 
costuma-se usar unidades de viscosidade menores, como o mPa.s , equivalente ao 
centipoise (cP) utilizado tradicionalmente. 
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0 valor da viscosidade destes  líquidos depende unicamente da temperatura e pode 
considerar-se uma constante física  do fluido estudado. 
As barbotinas cerâmicas por apresentarem variações na viscosidade, são chamadas 
de fluidos "lido newtonianos". 
Os fluidos cuja a viscosidade diminui a medida que aumenta a velocidade de 
cizalhamento se dominam "Pseudophisticos". A maioria das suspensões argilosas 
concentradas apresentam um comportamento deste tipo. A diminuição da viscosidade se 
produz como conseqüência da ruptura dos aglomerados e de um ordenamento e orientação 
das  partículas mais favorável ao fluxo. 
Pelo contrário, os fluidos "Dilatantes" mostram um comportamento inverso, 
aumentando a viscosidade com a velocidade de cizalhamento. Os sistemas que contém 
materiais não plásticos, tais como alumina ou quartzo, assim como as  suspensões com alto 
conteúdo em sólidos apresentam este tipo de fluxo. 
Se o fluido modifica sua viscosidade com o tempo de repouso, como as barbotinas 
cerâmicas, são chamados fluidos "Tixotrópicos". Quando a viscosidade diminui com o 
repouso, são chamados fluidos "Reopéxicos". 
As barbotinas cerâmicas apresentam comportamento pseudoplástico e tixotrópico. 
A viscosidade de uma  suspensão é mais elevada que a do próprio meio 
suspensionante. Isto se deve tanto as interações do tipo hidrodindmico como as do tipo 
coloidal que se produzem entre as partículas durante o fluxo. Quanto maior é a proporção 
em volume de sólidos maior será o número e intensidade destas interações, provocando 
elevação da viscosidade, conforme demostrado na figura 19. 
3.10.2.5 Sistema Medida da Viscosidade. 
Os viscosimetros mais usados nas indústrias  cerâmicas são os de caída e 
rotacionais. 
Viscosimetros de caída  (Copo Ford) ig> Consiste em um recipiente com orificio de  saída 
que se enche de barbotina até a  superfície superior, medindo o tempo necessário para 
esvaziá-lo. 
0'9 	 1,0 	 1.2 
•  
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Os resultados obtidos fornecem uma idéia da fluidez da barbotina e são 
influenciados pela variação da densidade da barbotina. 
Este tipo de viscosimetro usa-se, freqüentemente, para efetuar controles na 
viscosidade em linha de esmaltação e são conhecidos como "Copo Ford". 
A unidade de medida para fluidez está relacionada entre o volume e o tempo de 
escorrimento, cm Is.  
Viscosimetros rotacionais c> São instrumentos de maior precisão em que se determina a 
deformação produzida ao aplicar distintas forças de cizalhamento. 
Usa-se, freqüentemente, o viscosimetro "Brookfield' , figura 20, e sua unidade de 
medida da viscosidade é o "centipoise". 
(it de . it? ) 
at 	 o 	 a& %defloculante 
Figura 19. Efeito do conteúdo em sólidos na viscosidade (37) 
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Figura 20. Viscosimetro Rotacional Brookfield 
3.10.2.6 Procedimento experimental para detertninaçfto da viscosidade pelo 
viscosimetro Copo Ford. 
1) OBJETIVO 
Prescrever o método de determinação da viscosidade por, tempo de escoamento, utilizando o 
viscosimetro Copo Ford. 
2) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
2.1) Copo Ford com pastilhas de 2, 4 , 6 mm de diâmetro. 
2.2) Cronômetro. 
2.3) Recepiente. 
3) DEFINICÕES 
3.1) VISCOSIDADE é a resistência interna que apresenta um fluido para fluir. É a rota*, entre 
força que se realiza e a velocidade de escoamento. 
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3.2) 'VISCOStMETRO COPO FORD é um equipamento utilizado para medir o tempo de 
escorrimento de um determinado material liquido. 
4) DESCRIÇÃO 
4.1) Escolher a pastilha para ser colocada no viscosímetro, com diâmetro adequado para o material a 
ser testado. 
4.2) Nivelar o aparelho através dos ajustes nos pés do suporte. 
4.3) Tampar o orificio com o dedo, encher o copo com o material até transbordar e nivelar com uma 
régua 
4.4) Tirar o dedo do orifício e ao mesmo tempo acionar o cronômetro. 
4.5) A primeira interrupção do escoamento , parar o cronômetro e fazer a leitura em segundos. 
4.6) Materiais que são testados: 
Tabela 19. Relação de barbotinas e diâmetro da pastilha para viscosimetro Copo Ford (37) 
MATERLUS DIÂMETRO DO ORIFÍCIO 
Esmalte A disco ou a pistola 2inm 
Esmalte A campana 4mm 
Barbotina 4mm 
Tintas SerigrAficas 6mm 
Aditivos 2mm 
3.10.2.7 Procedimento experimental para determinação da viscosidade e operação do 
viscosimetro rotacional Brookfield. 
1) OBJETIVO 
Prescrever o método de determinação da viscosidade de líquidos e suspensões e os procedimentos dc 
operação do Viscosimetro Rotacional Brookfield. 
2) DEFINIÇÕES 
2.1) VISCOSIDADE : t. a resistência interna que apresenta um liquido para fluir. E a relação entre a 
força que se realiza e a velocidade de escoamento. 
2.2) VISCOSÍMETRO : Equipamento ern diversos modelos que por diferentes métodos permitem 
efetuar a leitura da viscosidade. 
3) EQU1PA1VIE1TOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Viscosimetro rotacional Brookfield. 
3.2) Béquer com volume de 600m1. 
3.3) Tabela de fatores. 
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4) DESCRIÇÃO 
4.1) Preparação do aparelho: 
4.1.1 - Atarraxar a haste longitudinal do viscosímetro na garra do suporte. 
4.1.2 - Nivelar o viscosimetro servindo-se  dos parafusos do suporte e tomando como referencia o 
nível de bolha. 
4.1.3 - Parafusar o protetor de haste na parte inferior do aparelho. 
4.1.4 - Caso o aparelho seja 110volts, conectar o cabo do viscosímetro no transformador e o cabo do 
transformador na rede de 220volts. 
4.2) Determinação da viscosidade 
4.2.1 - Preparar 500 ml do material a ser analisado cm um béquer de aX) ml. 
4.2.2 - Colocar o béquer com o material sob o viscositnetro, utilizando a haste de proteção para 
centralizá-lo. 
4.2.3 - Baixar o viscosímetro pelo parafuso existente no lado direito do suporte , até imergir a haste  
de proteção no material que será ensaiado. 
4.2.4 - Selecionar a haste para determinação da viscosidade e a velocidade de rotação. 
4.2.4 1 - No caso de curvas de defloculação, controles e caracterização de materiais, selecionar a 
haste e a velocidade mais indicadas para o material a ser analisado. 
4.2.5 - Imergir a haste no material antes de rosqueá-la na rosca suporte. 
4.2.6 - Com a mão esquerda, segurar a rosca suporte e coin a direita rosquear a haste no sentido 
horário. 
4.2.6.1 - Tomar precauções para não desalinhar a rosca, pois pode ocorrer movimento excêntrico. o 
qual prejudica a leitura. 
4.2.6.2 - Não movimentar o aparelho quando a haste estiver atarraxada, afim de evitar danos na 
rosca suporte. 
4.2.7 - Pressionar a alavanca de trava e acionar o motor ligando o interruptor, soltar a trava e deixar 
girar o ponteiro até que estabilize-se. 
4.2.7.1 - Caso não consiga-se ter a medida da viscosidade no mostrador, apertar o pino de trava 
existente na parte traseira do aparelho, desligar e fazer a leitura. 
4.2.7.2 - No caso de velocidades que não sejam possíveis observar a estabilização do ponteiro. 
esperar 20 segundos e desligar. 
4.2.8 - Desatarraxar a haste do viscosímetro ainda imersa no material, lavá-la e secá-la. 
4.2.9 - Levantar o aparelho, desparafusar a haste de proteção, lavá-la e secá-la. 
4.2.10 - Caso a leitura obtida no visor ultrapasse o valor da escala ou seja inferior a 40, selecionar 
outra haste ou alterar a velocidade de rotação para obter uma leitura mais confiável. 
4.2.11 - Obtida a leitura no visor. usar a tabela de fatores de acordo com a haste e a velocidade de 
rotação selecionadas, convertendo o valor da leitura para viscosidade em centipoises de acordo com a 
equação abaixo : 
VISCOSIDADE ( CPS ) = LEITURA X FATOR DA TABELA. 
66 
BOTÃO DE VELOCIDADDE 	  
	 NÍVEL DE 30L1{A 
SOTS° LIGAÍDEILIGA 71:1) 
ALAVANCA DE TRAVA -14 	 OR DE LEITURA 
/0•••••••••••111 
HASTE -01iGITUDINAL 
ROSCA SUPORTE 	  
HARCA OE IHERSÃO 	  
CORPO DE HASTE 
' 
" BEQUER CON MATERIAL 
*-1 
PROTETOR DE HASTE 
REMOVI'VEL. 
Figura 21. Esquema do viscosimetro rotacional Brookfield (37), 
Tabela 20. Fatores de correção na leitura da viscosidade com viscosimetro Brookfield (37) 
MODELO RV 
RPM HASTE 
1 
HASTE 
2 
HASTE 
3 
HASTE 
4 
HASTE 
5 
HASTE 
6 
HASTE 
7 
Fator Fator Fator Fator Fator Fator Fator 
0,5 200 800 2000 4000 8000 20000 80000 
1 100 400 1000 2000 4000 10000 40000 
2 50 200 500 1000 2000 5000 20000 
2,5 40 160 400 800 1600 4000 16000 
4 25 100 250 500 1000 2500 10000 
5 20 80 200 400 800 2000 8000 
10 10 40 100 200 400 1000 4000 
20 5 20 50 100 200 500 2000 
50 2 8 20 40 80 200 800 
100 1 4 10 l 
20 40 100 400 
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3.10.2.8 Resultados e discussão. 
Os controles nas barbotinas são indispensáveis para garantir a estabilidade do 
processo e, consequentemente, a qualidade do produto. Dentro do processo existem as 
fichas técnicas para cada produto, onde  estão especificados os valores e os limites de 
variação permitidos para cada controle. 
Tabela 21. Resultados experimentais de controles aplicados em barbotinas  cerâmicas. 
Amostra 
Densidade 
(/cm) 
Conteúdo de sólidos Viscosidade 
Tara 
(g) 
Mbr 
(g) 
Ms 
(g) 
MS 
(%) 
Copo Ford Brookfield 
.0 
past: 
Vise. 
(s) 
haste Vise. 
(cP) 
Tinta serigráfica 1,67 30,7 51,7 39,2 75,8 6 mm 77 3 5650 
Esmalte p/ campana 1,95 30,6 38,6 28,3 73,3 4 mm 195 2 2100 
Esmalte p/ disco 1,74 31,8 59,3 38,0 64,0 2 min 70 1 35 
Barbotina de massa 1,69 31,6 29,3 17,9 61,0 4 mm 20 1 120 
3.11 Defloculacio. 
3.11.1 Fundamento teórico. 
Quando as argilas naturais se dispersam em Agua possuem tendência a aglomerar-se 
a menos que estejam adequadamente defloculadas. Este efeito origina suspensões com um 
comportamento excessivamente viscoso e tixotrópico que impossibilita seu uso na 
indústria cerâmica . 
A tendência a aglomeração das partículas argilosas  dependerá do balanço de forças 
ao qual estão submetidas. Em conseqüência, os aditivos utilizados na defloculação terão 
como propósito modificar a intensidade destas forças. 
As forças atrativas de Van der Walls são função da constante dielétrica do meio 
suspensionante e da massa e separação das partículas, a modificação destas forças é 
portanto dificil, todavia, as forças de  repulsão eletrostática ou estérica podem modificar-se 
com relativa facilidade mediante diferentes mecanismos, tabela 22. 
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Um destes mecanismos consiste em aumentar a  repulsão mediante a modificação da 
carga superficial existente nas partículas, o que pode conseguir-se facilmente modificando-
se o pH do meio, figura 22. As arestas dos cristais de argila se comportam de maneira 
diferente as superficies basais, mostrando um caráter anfótero. Assim, as arestas 
apresentam carga positiva em pH Acido. Nestes casos, as faces e arestas são atraidas 
mutuamente produzindo-se uma floculação do tipo "face-aresta", denominada também de 
"cartas de baralho", figura 23. 
Tabela 22. Mecanismos de atuação dos defloculantes mais habituais. (1) 
Eletrostático 
Esférico Adição de anions ' 
defloculantes 
Eliminação de 
cdfions floculantes 
Modificação da 
carga superficial 
Silicato sódico • * * • 
Carbonato sódico • * 4, 
Fosfatos 4 4 4, * 
Poliacrilatos 40 • • 
      
      
pll = 4 
     
     
     
     
PH = 12 
Figura 22. Variação das cargas sobre as particulas coloidais com a modificação do pH 0) 
o 
Na-Bentonita o Na, Ca-Bentonita 
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Figura 23. Tipos de floculação : a. face-aresta. 	 b. face-face. 
A seguir, na figura 24, se mostra a variação da viscosidade de  suspensões de 
bentonita sódica e calcica com o pH. 
o 
2 
0.5 _ 0.5 _ 
 
  
o 
    
  
.- 	 • 
 
 
3 	 5 	 7 	 9 	 3 	 5 	 7 	 9 
	
pH 	 ph I 
Figura 24. Variação da viscosidade com o pH: 
a. Bentonita sódica 	 b. Bentonita sOdico-calcica (I) 
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A forte redução da viscosidade a medida que aumenta o pH para uma bentonita 
sodica (a) reflete a diminuição da estabilidade dos contatos face-aresta. Para um valor de 
pH situado sobre 7, a densidade de carga das arestas é muito baixa, de modo que a 
interação entre as arestas e faces é devida unicamente as forças de Van der Walls, 
produzindo-se um mínimo de viscosidade em pH 7,5. 0 aumento da viscosidade a pHs 
superiores reflete a desintegração das partículas argilosas em meio básico. 
No caso de urna bentonita sódico-cálcica (b), pode observar-se que as mudanças de 
viscosidade com alteração do pH são muito similares ao que ocorre na ausência de ions 
cálcio. Todavia, a estrutura "face-aresta" se destrói em pHs mais baixos devido ao fato de 
que os ions cálcio, com uma forte tendência a formar contatos "face-face", produzem 
defeitos na estrutura "aresta(+) — face (-)" que leva a sua fragmentação. Em conseqüência, 
a um pH de 5,7 a viscosidade é minima. Um incremento posterior do pH produz urna 
desintegração das partículas. Finalmente, a pHs superiores a 8,7 , os ions de cálcio 
presentes formam fortes contatos "face-face" que aumentam novamente a viscosidade da 
suspensão. 
Outro procedimento muito efetivo para aumentar a estabilidade das suspensões 
argilosas se baseia na introdução de compostos que podem adsorver-se sobre a superficie 
das partículas e que tenham um elevado volume, proporcionando uma forte repulsão por 
efeito estérico. Habitualmente estes compostos tem  caráter iônico, portanto, também 
modificam a carga superficial da partícula e, como conseqüência, a repulsão eletrostática. 
Estes agentes dispersantes são chamados de defloculantes. 
Defloculantes são aditivos líquidos ou sólidos que adicionados a suspensões e 
perfeitamente diluídos alteram a sua viscosidade. 
Entre os defloculantes mais comuns podemos citar: 
• Carbonato de sódio 
• Silicato de sódio 
▪ Polifosfatos (tripolifosfato, hexametafosfato). 
Um dos defloculantes mais utilizados durante anos foi o carbonato de sódio. Este 
eletrólito atua modificando a carga superficial das  partículas e introduzindo ions 
defloculantes (Na'). Além disso, reage com os ions Ca 2  existentes na suspensão, 
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precipitando-os em forma de CaCO 3 , o que facilita sua substituição por Na - na superfície 
da partícula. 0 carbonato sódico não é um defloculante muito enérgico. 
O silicato de sódio (Na2O nSi02) é um defloculante mais enérgico que o carbonato 
sódico, além de introduzir ions Na', precipitar os ions Ca 2  em forma de silicato cálcico e 
aumentar o pH, forma um colóide protetor que impede que as partículas se aproximem. 0 
efeito destes defloculantes pode ser observado na figura 25. 
Carbonato sádica 
..s 
1500 - 
Silicato sOdico 
0.1 	 0.2 	 0.3 	 0.4 	 0.5 	 0.
▪  
6 	 0.7 
Defloculante ( 1!,- ) 
Figura 25. Efeito do carbonato s6dico e do silicato sódico sobre a viscosidade de uma 
suspensão (% em peso em relação ao sólido seco). (1) 
Outro dos procedimentos utilizados consiste em modificar o potencial zeta 
mediante a introdução de cdtions que em forma solvatada sejam grandes e pouco 
carregados. Todavia, não trataremos deste tema neste trabalho, visto que para entender este 
mecanismo é necessário um estudo mais detalhado. 
0 grau de defloculação adequado é uma faixa variável de teor de defloculante que 
provoca a máxima fluidez para o sistema. 
A defloculação depende, entre outros fatores: 
• da distribuição granulométrica do sólido (percentagens de  partículas com diâmetro 
inferior a 2,0 micras; 
si concentração de sólidos da barbotina; 
• tipo e quantidade de defloculante usado; 
500 
o 
0.0 
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• pH da barbotina; 
• temperatura da barbotina; 
• plasticidade do material sólido. 
A determinação do ponto de ótima defloculação é de fundamental importância, 
pois, quando a quantidade de defloculante não é suficiente, isto 6, quando o grau de 
defloculação é baixo existe maior tendência da barbotina apresentar tixotropia. 
3.11.2 Curvas de defloculação. 
Consiste em preparar uma suspensão conforme os parâmetros de densidade e 
concentração de sólidos desejado. Com  sucessivas adições de defloculantes e agitação, 
controla-se a viscosidade até que a mesma estabilize ou comece aumentar. São 
representadas da seguinte maneira: no eixo da ordenada (y) são graficados os valores de 
viscosidade e no eixo da abcissa (x) o percentual de defloculante adicionado equivalente a 
cada valor de viscosidade. 
Determinação do consumo de delloculante 
A curva de defloculação, na figura 26, indica os pontos de referência os quais 
fornecem informações em relação ao comportamento do material. 
VISCOSIDADE 
( CPS ) 
ou 
VISCOSIDADE 
( SEGUNDOS ) 
% DEFLOCULANTE 
Figura 26. Curva de defloculação (37) 
Ponto 1 - chamado também de ponto inicial correspondente a la leitura no viscosimetro. 
Esse ponto corresponde a minima fluidez capaz de fazer com que a barbotina escoe. 
73 
Ponto 2 - também chamado de ponto mínimo, corresponde aquele em que, após adições 
crescentes de defloculante a viscosidade atinge o valor mínimo possível. 
Ponto 3 - neste ponto a barbotina encontra-se floculada com viscosidade alta. 
Ponto 4 - é a regido, na curva de defloculação onde é provável haver boa defloculação. A 
interpretação da curva de defloculação consiste em determinar essa região, e determinar, 
em seguida, a quantidade de defloculante necessária para defloculação do material. Para 
determinar a região de boa defloculação, traça-se uma tangente ao ponto de viscosidade 
minima e uma tangente ao ponto de viscosidade maxima, sendo ambas as tangentes 
paralelas aos eixos "X" e "Y". Em seguida, traça-se uma reta com ângulo de 45°, passando 
pela união das tangentes. 0 ponto em que a reta toca na curva de defloculação é chamado 
ponto provável de boa defloculação. 
3.11.3 Procedimento experimental para determinação da curva de defloculacio. 
1) OBJETIVO 
Prescrever o método de determinação da variação da viscosidade com relação à  quantidade de 
defloculante adicionado, para matérias-primas plásticas, massas e esmaltes. 
2) DEFINIÇÕES 
2.1) CURVA DE DEFLOCULAÇÃO: Consiste em preparar uma suspensão confonnc os 
parâmetros de densidade e concentração de sólidos desejado. Com sucessivas adições de defloculante c 
agitação, controla-se a viscosidade até que a mesma estabilize-se ou comece a aumentar. 
2.2) VISCOSIDADE: E a resistência interna que apresenta um liquido para fluir. E a relação 
entre a força que se realiza e a velocidade de escoamento. 
2.3) DEFLOCULANTES: Sao aditivos líquidos ou sólidos que adicionados a suspensões e 
perfeitamente  diluídos alteram a sua viscosidade. 
2.4) VISCOSÍMETROS: São equipamentos em diversos modelos que por diferentes métodos 
permitem efetuar a leitura da viscosidade. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Béquer de 1000 e 600m1. 
3.2) Agitador. 
3.3) Cronômetro. 
3.4) Bureta volumétrica coin precisão de 0,05ml. 
3.5) Balança com precisão de 0,01g. 
4) DESCRIÇÃO 
4.1) Parâmetros de Ensaio: 
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4.1.1- Definir antes da preparação da suspensão: 
4.1.1.1- Defloculante a ser utilizado. 
4.1.1.2- Percentual de sólidos e densidade da suspensão. 
4.1.1.3- Densidade do defloculante a ser utilizado. 
4.1.1.4- Viscosimetro a ser utilizado: 
4.1.1.4.1- Copa Ford,c,am abertura da pastilha adequada para cada suspensão. 
4.1.1.4.2- Viscosimetro Rotacional Brookfield.com  haste e rotação convenientes. 
4.2) Preparação da suspensão através da diluição em agitador. 
4.2.1- Para matérias-primas plásticas, efetuar a etapa de beneficiamento e moagem,  conforme 
descrito abaixo: 
4.2.1.1- Obter por quarteamento cerca de 2.000g da amostra. 
4.2.1.2- Efetuar a secagem do material até peso constante. 
4.2.1.3- Triturar a amostra em almofariz até passante cm malha 14. 
4.2.1.4- Pesar 100g de material seco e moer em moagem seca no moinho periquito durante 5 
minutos. 
4.2.1.5- Moer cerca de 600g de material no total. 
4.2.2- No caso de matérias-primas beneficiadas, como por exemplo o Caulim, não é necessário 
realizar o beneficiamento e a moagem. 
4.2.3- São necessários 1000g da suspensão, definir então, a quantidade de material seco e agua a 
serem pesados de acordo com o percentual de sólidos e densidade definidos. 
4.2.4- Pesar a quantidade de agua em um béquer de 1000m1. 
4.2.5- Em outro recipiente, pesar a quantidade de material seco. 
4.2.6- Colocar o béquer com agua no agitador e ir adicionando aos poucos o material seco. 
4.2.7- No caso de materiais de dificil defloculação, é necessário colocar pequenas quantidades de 
defloculante na Agua antes de adicionar o material, esta quantidade varia de acordo coin cada material. 
4.2.8- Após o término da adição do material, deixar a  suspensão em agitação durante 15 minutos. 
4.3) Preparação da suspensão através da moagem via úmida. 
4.3.1- São necessários 1000g de suspensão. 
4.3.2- Verificar a quantidade de Agua necessário para obter a densidade e o percentual de sólidos 
desejado utilizando 150g de material seco em cada moagem. 
4.3.3- Efetuar a moagem via úmida cm moinho periquito, o tempo suficiente para obter o resíduo  
adequado para cada suspensão. 
4.3.4- No caso dc materiais de dificil defloculação, é necessário colocar pequenas quantidades dc 
defloculante durante a moagem, esta quantidade varia de acordo com cada material. 
4.3,5- Após o término das moagens, descarregar do moinho a suspensão em um béquer de 1000m1. 
4.3.6- Deixar a suspensão cm agitação durante 5 minutos. 
4.4) Elaboração da Curva de Delloculação. 
4.4.1- Determinar a densidade da suspensão. 
4.4.2- Pesar um béquer de (l00m1 c transferir a suspensão para este béquer ate completar o volume 
de 500m1. Pesar o béquer com o material e anotar o peso da suspensão em gramas. 
4.4.3- A adição de defloculante é feita sempre em volume através da burcta,e sabendo-se a 
densidade do mesmo, calcula-se a massa de defloculante adicionada. 
4.4.4- Sabendo-se o percentual de sólidos da suspensão, calcula-se o material seco. 
4.4.5- Sobre o peso de material seco na suspensão, calcula-se o percentual de defloculante 
equivalente as gramas adicionadas. 
4.4.6- Após cada adição de defloculante é necessário agitar a suspensão durante 5 minutos para 
correta dirpersão do mesmo. 
4.5) Leitura da viscosidade. 
4.5.1- Caso o equipamento utilizado seja o Viscosimetro Rotacional Brookfield, iniciar a leitura da 
viscosidade utilizando a rotação dc 10 rpm. 
4.5.2- Caso o equipamento utilizado seja o Viscosimetro Copo Ford, selecionar a abertura da 
pastilha adequada e efetuar a leitura da viscosidade. 
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3.11.4 Resultados e discussão. 
Parâmetros de ensaio: 
Viscosimetro Brookfiel c/ 10 RPM; 
- Defioculante Silicato de Sódio, densidade 1,588 g/cm3 ; 
Concentração de sólidos 53 %; 
- Densidade da barbotina 1,526 g/cm 3 . 
Nos parâmetros de ensaio citados, a amostra argilosa testada apresenta um consumo 
de defloculante de aproximadamente 0,8 % para atingir o seu ponto de minima viscosidade 
que está em torno de 150 cP, figura 27. 
Este ensaio é aplicado na caracterização de matérias-primas, assim como, 
composição de massa, quando o processo de moagem é feito por via úmida, onde a 
viscosidade é um fator limitante para obtenção de uma barbotina com elevada 
concentração em sólidos. 
2300 
2200 
2100 
2000 
1900 
1800 
1700 
1600 
1500 
1400 
1300 
1200 
1100 
1000 
900 
800 
700 
600 
500 
400 
300 
200 
02 	 0,3 	 0,4 	 0.5 	 0,6 	 0,7 	 0.8 	 0,9 	 1 	 1.1 	 1.2 	 1.3 	 1.4 	 1,5 	 1.6 	 1.7 	 1.8 	 1.9 
Defloculante (%) 
Figura 27. Curva de defloculação de uma amostra argilosa. 
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3.12 Determinação oualitativa da matéria orgânica. 
3.12.1 Fundamento teórico. 
A matéria orgânica  contida nos materiais argilosos quando submetida a queima 
rápida e a atmosfera não é suficientemente oxidante, pode proporcionar o denominado 
"coração negro", figura 28. 
O coração negro consiste em uma regido escura (geralmente cinza) que se estende, 
paralelamente à face e próxima a meia altura da espessura, ao longo da peça. A região 
escura geralmente desaparece nas proximidades das bordas da peça. 
Algumas das principais conseqüências danosas da presença do coração negro, que 
justificam os esforços para evitá-lo, são: 
▪ lnchamento das peças; 
• Deformações piroplasticas; 
• Deterioração das características  técnicas; 
• Deterioração das características estéticas. 
Figura 28. Defeito de "coração negro" provocado pela presença de matéria  orgânica no 
suporte cerâmico (35) • 
A origem do coração negro  está  associada à presença de compostos de carbono 
(matéria orgânica) e óxidos de ferro nas argilas. As principais reações responsáveis pelo 
coração negro, são: 
A matéria orgânica sofre uma carbonização ou pirólise, catalisadas pelo silicato 
de alumínio também  presente nos argilominerais, e se transforma em coque (C). 
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Matéria orgânica 4 C (coque) + CO (g) + CO2 (g) 4' 
	
( 1 ) 
As elevadas capacidades redutoras do C e CO, produzidos pela reação acima, 
provocam a redução do ferro também presente nas argilas. 
3 Fe203(s) + C(s) 4 2 Fe304(s) + CO (g)+ (2) 
Fe304(s) -1- C(s) 4 3 Fe0(s) + CO (g) . (3)  
3 Fe203(s) + CO (g) 4 2 Fe304(s) + CO2 (g) • (4)  
2 Fe203(s) + CO (g) 4 Fe0(s) + Fe304(s) + CO2 (g) . (5) 
0 ferro reduzido (Fe304 e FeO) apresenta coloração mais escura e é mais fundente 
do que no seu estado oxidado. Assim sendo, a fusibilidade da massa na região em que o 
ferro esta reduzido (coração negro) é maior do que no restante da peça e isso dificulta a 
saida dos gases liberados pelas reações apresentadas acima. 
Em vista do exposto acima pode-se concluir que quanto maiores forem as 
concentrações de Fe e C nas matérias primas mais intenso sera o desenvolvimento do 
coração negro, porém, as argilas com baixos teores de Fe são consideravelmente mais 
caras que as com teores elevados. 
3.12.2 Procedimento experimental para determinação  qualitativa da matéria 
orgânica. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever o método de determinação da matéria orgânica de matérias-primas e peças cerâmicas. 
2) DEFINIÇÃO: 
Matéria orgânica:  Compostos de carbono  (orgânicos) incorporados  às inatérias-primas na nature/a. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1- Prensa. 
3.2- Forno. 
C 0.74 % 
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4) DESCRIÇÃO: 
4.1- Preparar 1 corpo de prova circular do material padrão e da remessa , conforme procedimento 
existente para cada material, utilizando 40g de material c uma pressão manométrica de 90 kgf/cm. 
4.2- Secar em estufa coin temperatura entre 100 a 110°C até peso constante. 
4.3- Queimar em forno de laboratório a rolo, com temperatura de 1130°C e ciclo de 21 minutos. 
4.4- Cortar o corpo de prova na maquina de corte struers e analisar o centro da peça. 
5) AVALIAÇÃO: 
5.1- A matéria orgânica forma uma mancha de cor cinza na região central da peça, que pode ser 
observada quando a peça é cortada conforme item 4.4. A avaliação é feita através de uma comparação visual 
da diferença na espessura da mancha entre o material padrão e remessa. 
3.12.3 Resultados obtidos. 
= 0. 1 3 % 	 ( -- 	 % 
	 C ---  04() 
Figura 29. Visualização da mancha escura originada durante a queima provocada pela 
presença de matéria orgânica. 
3.13 Determinação Quantitativa do teor de carbonatos em argilas. 
3.13.1 Fundamento teórico. 
Os grupos aniiinicos C03 2- dos carbonatos são unidades fortemente ligadas e não 
compartilham oxigênios entre si. Estes grupos carbonatos, planos e triangulares, são as 
unidades construtivas básicas de todos os carbonatos minerais, responsáveis em grande 
parte, pelas propriedades peculiares do grupo. Ainda que a ligação do carbono central e 
seus oxigênios coordenados ao grupo (C032-) sejam fortes, não é tanto quanto a ligação 
covalente do dióxido de carbono(CO2). Na presença do ion hidrogênio, o radical carbonato 
se torna instável e se decompõe, dando dióxido de carbono e água segundo a reação 
2 I-1+ (aq) + C032- (s) —› 1120 (1) + CO2 (g). 
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Esta instabilidade é a causa da conhecida efervescência com  ácidos, ensaio bastante 
empregado em análise qualitativa e quantitativa destes minerais. 
As duas principais matérias-primas utilizadas em  cerâmica como fontes de 
carbonatos são a calcita que é um carbonato de cálcio ( CaCO3 ) e a dolomita que é um 
carbonato duplo de cálcio e magnésio ( CaCO3 MgCO3 ) . 
As mudanças de comportamento tecnológico que acontecem entre uma argila sem 
carbonatos e uma mistura dela com carbonatos (calcita e / ou dolomita) estão 
particularmente presentes durante a queima. 0 efeito da dissociação e da liberação do 
dióxido de carbono (CO 2 ) na etapa de queima leva ao aumento da porosidade e da 
expansão dimensional do suporte. 
A calcita e dolomita, são matérias-primas fundamentais para a produção de 
revestimentos e pavimentos porosos. Sua presença em percentuais entre 10 e 22 % 
possibilita a obtenção de um suporte com valores de absorção ideal ( > 10 % ) e 
praticamente sem contração linear ( < 1 % ). A presença de carbonatos conduz a uni 
aumento do coeficiente de dilatação. A dolomita e magnesita também são utilizados na 
produção de refratários. 
Em processos de fabricação de produtos de baixa absorção de água a presença de 
carbonatos nas matérias primas é tratada como um problema, principalmente quando o 
produto é esmaltado. Isto se deve ao fato de que durante a decomposição do carbonato (em 
torno 900°C ) é liberado gás carbônico (CO 2 ) o que pode gerar furos e agulhados na 
superficie do esmaltado gerando perdas de qualidade. 
São utilizadas duas técnicas para quanti fi cação do teor de carbonatos presentes nas 
matérias-primas cerâmicas: O método do Calcimetro Piz7arelli e através da titulação de 
retorno. 
3.13.2 Método do Calcimetro Pizzarelli. 
O método de determinação do percentual de carbonatos utilizando o Calcimetro de 
Pizzarelli, pode ser influenciado por uma série de fatores, o que gera uma série de dúvidas 
em relação à confiabilidade dos valores obtidos, porém, para a análise de matérias-primas 
com elevado percentual de carbonatos, este método se apresenta satisfatório. 
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O método consiste na reação química do ácido clorídrico com o carbonato, em um 
recipiente ermeticamente fechado e com uma coluna de água graduada. Como produto da 
reação ocorre a liberação do CO2, que impulsiona  através da pressão gerada pelo gás 
formado a coluna de água, revelando o volume deslocado. 
Com a introdução de novas matérias-primas que apresentam carbonatos como 
contaminantes, em baixos percentuais, o método de Pizzarelli apresentou-se bastante 
limitado. Assim, resolveu-se estudar o método de determinação por titulação de retorno 
como alternativa para melhorar a precisão e confiabilidade dos resultados. 
3.13.3 Método da idulacilo por retorno. 
Para melhorar a precisão dos resultados, utiliza-se o método da titulação por retorno, 
onde o analito é determinado por diferença. Quando uma quantidade conhecida de reagente 
é adicionado a solução do analito, parte reage com o mesmo, e o excesso é determinado 
por titulação. Conhecendo o número de mots de HCl adicionado inicialmente e o número 
de mols que é neutralizado pela base, torna-se  possível determinar o número de mols que 
reagiram com a amostra. 
3.13.4 Procedimento experimental para determinação de carbonatos em matérias-
primas cerâmicas. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever um método para determinaedo de carbonato de cálcio (CaCO3). 
2) DEFINIÇÃO: 
2.1- Carbonato de cálcio: É uma substância classi ficada quimicamente como sal, formado pelo 
cation cálcio (Ca+2) e ânion carbonato (CO3-2), cuja fórmula química á representada por CaCO3. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1- Balança com precisão de 0,01g 
3.2- Erlemnayer 
3.3- Becker 
3.4- Pipeta 
3.5- Imã 
3.6- Filtro de papel 
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3.7- Vidro relógio pequeno 
3.8- Placa com aquecimento e agitador magnético 
3.9- Pera 
3.10- Bureta 
3.11- Funil 
3.12- Cronômetro 
3.13- Calcimetro Pizzarelli. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1- Moer a amostra quando essa possuir uma granulometria mais grosseira (maior que malha 100) 
em moinho periquito via seca. 
4.2- Via titulavdo de retorno: 
4.2.1- Pesar uma amostra de matéria-prima a ser analisada (0,5 a 1,0g), num erlenmayer de 250m1. 
A escolha do peso da amostra é conforme o percentual de carbonatos, quanto mais carbonatos menos 
amostra, por exemplo: 
- Calcita: carbonatos acima de 80% usar 0,5 g; 
- AC 71: carbonatos inferior a 10% usar 1 g. 
4.2.2- Adicionar Acido cloridrico (HC1) 0,1 N, para matéria-prima com pouco carbonato adicionar 
25m1 c, para as com bastante carbonatos (como calcita), adicionar 100m1. 
4.2.3- Adicionar Agua deionizada até um volume de solução de 75 a 100nal. 
4.2.4- Colocar a solução para agitar (placa com aquecimento e agitador magnético), com 
aquecimento de 75 a 100°C durante 15 minutos com um vidro relógio na boca do erlenmayer, para evitar 
evaporação do ácido. 
4.2.5- Deixe resfriar e filtrar a solução em papel filtro com abertura de 15 a 25 microns. 
4.2.6- Adicionar 2 a 3 gotas de indicador fcnolftaleina. 
4.2.7- Titular com uma solução dc hidróxido de sódio (NaOH) 0,1 N, com agitação (placa com 
aquecimento e agitador magnético). 
4.2.8- Quando a cor da solução mudar de incolor para um tom rosado, interromper a titulação e 
verificar o volume de hidróxido de sódio (NaOH) adicionado. 
4.2.9- Determinar o percentual de carbonato de cálcio utilizando a seguinte equação: 
C = 	 'Xivaon  ) x 0,5 
Onde: C = % de carbonatos. 
= Volume do Acido cloridrico inicial ( cm3 ). 
V Noon = Volume do NaOH consumido ( cm3 ). 
P = Peso da amostra ( g). 
4.3- Via Calcimetro 
4.3.1 - Secar o material até peso constante. 
4.3.2 - Pesar 1g da amostra. 
4.3.3 - Adicionar 11 ml de HC1 1:1 em recipiente conectado ao aparelho e isolado do meio ambiente.  
4.3.4 — Deixar entrar em contato o Acido e a amostra para que ocorra a reação.  
4.3.5 - Verificar o volume de Agua deslocado com o desprendimento do CO2 . 
4.3.6 - Determinar a percentagem de carbonato usando a equação: 
C = KxV 
Onde: C = % de Carborbonatos. 
V = Volume deslocado de Agua. 
n = Massa da amostra 
K = Constante em função da temperatura ( 20°C, K = 0,416). 
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3.13.5 Resultados e discussão.  
Após a realização e comparação dos experimentos entre os dois métodos, percebeu-
se que o da titulação por retorno mostrou resultados mais confiáveis e constantes, tabela 
23. Já o mesmo não aconteceu com o método de Pizzarelli, onde ha muitas variáveis a 
serem consideradas e controladas ( pressão, temperatura, leitura de escala, reação completa 
do HC1, vedação total do sistema, etc. ) , tornando o método falho e ultrapassado quando se 
requer melhor  precisão em percentagens baixas de carbonatos. 
Tabela 23. Resultados experimentais da determinação de carbonatos em matérias-primas. 
Método do Caleimetro  
Pizz,arelli 
Método  da titulação por retorno 
Matéria-prima n (g) Volume 
(ml) 
C 
(% Carb) 
Ha 
(m1) 
Peso 
(g) 
NaOH 
(ml) 
 
C 
(% Carb) 
A1.1 0,40 72 74,88 100 0,50 9,1 90,90 
A 1.2 0,42 76 75,27 100 0,51 7,9 90,30 
Média 75,07 90,60 
A STD 1 0,40 73 75,90 100 0,50 10,0 90,00 
A STD 2 0,39 73 77,80 100 0,51 7,5 90,70 
Média 76,86 90,30 
B 1.1 0,99 2 0,84 25 0,96 19,9 2,66 
B 1.2 0,98 2 0,85 25 0,97 19,9 2,63 
Média 0,84 2,64 
B2.1 1,00 3 1,24 25 0,98 19,3 2,93 
B 2.2 0,99 3 1,26 25 0,97 19,6 2,78 
Média 1,25 2,85 
B 3.1 0,98 2 0,85 25 0,98 19,9 2,60 
B 3.2 0,97 2 0,86 25 0,97 19,7 2,73 
Média 0,85 2,66 
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3.14 Determinação da contração linear. 
3.14.1 Fundamento teórico. 
A retração ou contração de matérias-primas e peças cerâmicas é a diminuição das 
dimensões originadas por processos fisicos e fisico-químicos durante a secagem e queima. 
A alteração das dimensões após a secagem é conseqüência da eliminação d'água, 
portanto, quanto maior for a retração, maior tendência de plasticidade. 
Durante a fase de queima se produz a máxima contração, conseqüência da 
destruição dos minerais argilosos que perdem água de constituição, que pode acompanhar 
estes materiais. Durante a queima ocorre também uma aproximação entre as partículas e 
eliminação de poros durante a sinterização. 
A contração de queima é independente da contração de secagem. 
As contrações, tanto de secagem quanto de queima, podem provocar tensões 
originando trincas nos produtos, também são circunstâncias decisivas sobre o tamanho 
final da peça. 
Conhecendo a contração total após a queima, podemos dimensionar o tamanho dos 
moldes, boquilhas, etc. 
3.14.2 Procedimento experimental para determinação da con tração linear. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever o método de determinação da contração linear de matérias-primas e peças cerâmicas.  
2) DEFINIÇÃO: 
CONTRAÇÃO LINEAR: E a diferença entre um comprimento inicial de uma matéria-prima ou 
peça cerâmica seca e seu respectivo comprimento linear final, após secagem e queima. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1- Estufa de secagem: 
3.2- Paquimetro com precisão de 0,05nun. 
3.3- Forno. 
84 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1- DE7'ERMII1AC.4 0 DA CONTRAÇÃO DE SECAGEM: 
4.1.1- Após a confonnação, medir o comprimento ( Ci ). 
4.1.2- Submeter o corpo de prova ao processo de secagem em estufa a 110°c até peso constante. 
4.1.3- Após a secagem, deixar o corpo de prova esfriar no dissecador até a temperatura ambiente. 
4.1.4- Medir novamente o corpo de prova ( Cf ). 
4.1.5- Calcular a retração de secagem: 
= Ci - Cf x 100 
C i 
4.2 - DETIRMINAÇÃO DA CONTRAÇÃO DE QUEIMA: 
4.2.1- Após a secagem do corpo de prova, medir o comprimento inicial ( Ci ). 
4.2.2- Queimar os corpos de prova ou peças cerâmicas com temperatura concernentes a cada 
material ou parâmetros pré - determinados. 
4.2.3- A. temperatura ambiente,  medir novamente o corpo de prova ( Cf ). 
4.2.4- Calcular a retração dc queima: 
% Rq = Ci - Cf x 100 
Ci 
Onde: Ci Comprimento inicial; 
Cf r Comprimento final. 
3.15 Determinação da perda ao fogo. 
3.1 5.1 Fundamento teórico. 
Perda ao fogo é a diminuição em peso referente a massa da amostra provocada pela 
eliminação: 
'b de matéria orgânica presente; 
da água de constituição; 
▪ do CO2 na decomposição dos carbonatos. 
A determinação da perda ao fogo (Pf) deve ser feita com amostras que apresentam 
peso constante após secagem a 110°C. 
Os resultados são expressos em % de perda em relação a massa da amostra seca a 
110°C 
Este ensaio é usado para: 
• Matérias-primas 
 plásticas;  
• Matérias-primas não plásticas; 
ci Composições cerâmicas. 
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3.15.2 Procedimento experimental para determinação da perda ao fogo. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever o método de determinação da perda ao fogo dc matérias-primas cerâmicas.  
2) DEFINIÇÃO: 
Perda ao fogo é a calcinação de matérias-primas  cerâmicas, que perdem uma quantidade de massa 
quando submetida a ação do calor. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1- Forno elétrico de laboratório; 
3.2- Cadinho de porcelana; 
3.3- Balança com precisão de 0,01g; 
3.4- Dissecador; 
3.5- Estufa de secagem. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1- Pesar o cadinho de porcelana, zerar a balança e pesar 3g do material ( também pode ser 
realizado através de um corpo de prova) previamente seco em estufa com temperatura de 100 à 110°C, aid 
peso constante, (Mi). 
4.2- Realizar a calcinação em forno de laboratório até temperatura determinada. 
4.3- Retirar o cadinho do forno e deixar esfriar no dissecador até temperatura ambiente. 
4.4- Pesar o material do cadinho numa balança com precisão de 0,01g, (MI). 
5) AVALIAÇÃO: 
Determinar a porcentagem de perda ao fogo, usando a seguinte equação: 
°/0PF = Mi - Mf „ 100 
Mi 
Onde: 
PF = Perda ao fogo em porcentagem (%); 
Mi = Massa inicial (g); 
Mf = Massa final (g). 
3.16 Determinação da absorção de Apia. 
3.16.1 Fundamento teórico. 
A absorção de água é o aumento de peso em pecas cerâmicas, após serem 
submersas e saturadas de água, expresso em percentagem sobre o peso seco. 
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Um corpo qualquer que apresente poros abertos em sua estrutura, quando em 
contato com água tende a absorvê-la. 0 volume de  água absorvido, desde que haja tempo 
suficiente, é praticamente igual ao volume de poros abertos do corpo. Alguns produtos 
cerâmicos  estão permanentemente em contato com  água (vaso sanitário, manilhas, etc.) e 
desta forma devem apresentar a menor quantidade possível de poros abertos. A quantidade 
elevada desses poros acusa que o produto não sofreu o cozimento ideal, uma vez que 
quando bem sinterizado apresentam quantidade minima de poros. Torna-se importante o 
controle dos produtos quanto a esse aspecto. 
Este ensaio é aplicado para todos os produtos  cerâmicos, assim como para matérias- 
primas com a finalidade de: 
• Controlar o processo de fabricação até o produtos acabado. 
▪ Determinar a temperatura ideal de queima para obter as características desejadas de 
cada produto. 
• Efetuar controle de recebi mento das matérias -primas. 
3.16.2 Procedimento experimental para determinação da absorção de Agua. 
I) OBJETIVO: 
Definir o método de ensaio para determinação da  absorção de todos os tipos de produtos cerâmicos. 
2) DEFINIÇÕES: 
Absorção d' Agua: d o aumento de peso de peças cerâmicas, após serem submersas e fervidas em 
água, expresso em porcentagem sobre o peso seco. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Recipiente de metal. 
3.2) Gerador de calor( fogão). 
3.3) Pano úmido. 
3.4) Balança com precisão de 0,01g. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1) Limpar a superficie dos corpos de prova. 
4.2) Pesá-los e anotar os valores (PO. 
4.3) Colocar as peças dentro do recipiente de metal, de forma  que o nível de água seja superior 10 
em a altura das peças. 
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4.4) 0 ensaio pode ser efetuado em Agua fria, para tanto, as peças devem pemtaneccr submersas por 
24 horas. 
4.5) Em Agua quente, inicia-se a contagem do tempo quando a Agua entrar em ebulição, mantendo 
esta temperatura por um período dc 2 horas. 
4.5.1- Após o término da fervura, desligar a fonte de calor e deixar a temperatura esfriar mantendo 
as peças totalmente submersas. 
4.6) Com o auxilio de um pano innido, retirar a Agua superficial da amostra em toda a sua superficie. 
4.7) Pesar imediatamente e anotar os valores (P2). 
4.8) Para calcular a absorção d'água em porcentagem, utilizar a seguinte fórmula: 
% Aa = P -
- 
x 100 
-  
Onde : Aa = % Absorção d'água. 
P2 = Peso itmido(g ). 
= Peso seco ( g ). 
3.17 Determinação da densidade aparente de peças prensadas. 
3.17.1 Fundamento teórico. 
A estabilidade dimensional das peças cerâmicas queimadas (pavimentos e 
revestimentos ) é uma  característica técnica de grande importância na hora de determinar a 
qualidade do produto acabado. 
A falta de estabilidade dimensional manifesta-se pela obtenção de diferentes 
"calibres", ou seja, de peças de diferentes tamanhos e em conseqüência dificeis de 
classificar desde o ponto de vista comercial e também pela presença de defeitos devido a 
falta de retangularidade das peças. Estes defeitos são fora de esquadro, lunetas, etc. . A 
falta de retangularidade das peças queimadas deve-se a presença de diferentes contrações 
lineares na mesma peça, o qual tem sua origem em diferenças de compactação e 
desigualdades nas temperaturas de queima. 
A presença dos diferentes calibres tem sua origem nas diferenças de compactação 
entre as peças ou em outros fatores dependentes do processo, como podem ser alterações 
no funcionamento dos fornos ( temperatura, ciclo, etc. ). 
Com a crescente utilização de fornos monoestrato, nos quais consegue-se grande 
uniformidade de temperatura, juntamente com maior controle nas matérias-primas e urna 
formulação equilibrada das massas, trouxe como conseqüência uma redução considerável 
nos defeitos de fora de esquadro, lunetas e diferentes calibres devido a maior estabilidade 
de temperatura nos fornos. 
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0 mesmo não ocorre quando estes defeitos são provocados por má distribuição do 
pó nas cavidades da prensa, diferenças na pressão de prensagem e umidade do pó que 
influenciam na compactação das peças. Como conseqüência, temos a necessidade de um 
controle da compactação em seco durante o processo de fabricação. 
Para controlar a compactação de materiais  cerâmicos  obtidos por prensagem, 
realiza-se o controle da porosidade em cru "a percentagem de volume da peça que ocupam 
os poros". 
A porosidade em cru das peças prensadas depende de vários fatores, como: 
▪ Granulometria da massa; 
• Relação de materiais plásticos e desgraçantes; 
• Pressão de prensagem; 
• Umidade de prensagem. 
A porosidade da peça em cru e a densidade aparente estão relacionadas mediante a 
expressão 
')/o Porosidade = 1 - (dap/ds) x 100 
Onde : dap = Densidade aparente ( g/cm 3 ). 
ds = Densidade real do sólido ( g/ cm 3 ). 
A densidade real do sólido é pouco afetada pelas variações de composição que a 
massa pode ter durante o processo de fabricação, sendo assim, a medida da densidade 
aparente em cru das peças prensadas é suficiente para o controle industrial da 
compact ação.  
A densidade aparente ( dap ) de urna peça é a relação entre seu peso e volume 
aparente ( volume real + volume dos poros ) : 
dap = Peso(g) 
Volume aparente (cm3) 
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0 volume aparente da amostra calcula-se pela fórmula : 
Vap ---- E 
dHg 
Onde : E = Massa da amostra submersa no mercúrio ( g) ( empuxo ). 
dHg — Densidade do mercúrio na temperatura de trabalho ( g/cm3 ). 
Sendo assim, dap = Peso amostra (g 1  x dHg 
E 
3.17.2 Procedimento experimental para determinação da densidade aparente de 
corpos de prova. 
1)OBJETIVO: 
Prescrever o método dc ensaio de densidade aparente, através da imersão em  mercúrio, de peças 
cerâmicas.  
2) DEFINIÇÃO: 
DENSIDADE APARENTE: E a quantidade de massa em gramas por unidade de volume cm 
centímetros cúbicos (g/cm 3 ), considerando-se porém, a porosidade existente no material. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1- Balança com precisão de 0,01g e com capacidade para até 4Kg, 
3.2- Mercúrio suficiente para ocupar no  mínimo 5cm da altura do recipiente, 
3.3- Mecanismo de imersão das peças em mercúrio (figura 30). 
3.4- Estufa de secagem; 
3.5- Pinça. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1- Cortar as pegas ou preparar corpo de prova com dimensões apropriadas ao recipiente onde é 
colocado o mercúrio. 
4.2- Secar as peças ou corpo de prova cm estufa com temperatura entre 100 á 110°C até peso 
constante. 
4.3- Pesar as peças ou corpo de prova (Ps). 
4.4- Colocar o recipiente com o mercúrio sobre a balança, e mediante os ajustadores do aparclho, 
abaixar o sistema de imersão até que a haste menor toque a superfície do mercúrio, figura 31. 
4.5- Zerar a balança e erguer o sistema de imersão.  
4.6- Colocar a peça ou corpo de prova no recipiente sem que encoste nas paredes deste. 
4.7- Abaixar o sistema de imersão submergindo a peça no mercúrio até que a haste 
menor toque novamente a superficie deste, anotando o peso (Pm), figura 32. 
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5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO: 
5.1- A densidade aparente da amostra calcula-se utilizando a seguinte equação: 
Ps 
Dap  =___x dllg  
Pin 
Onde: 
Dap = Densidade aparente (g/cm 3 ); 
Ps = Peso da peça seca (g); 
Pm = Peso da pega submersa em mercúrio (g); 
dHg = Densidade do mercúrio (13,5325 g/cm 3 A 25°C). 
5.2- Os resultados de densidade aparente são expressos em g/cm3 e coin tres casas decimais. 
Figura 30. Representação 
do esquema do aparelho (37 ' 
Figura 31. Representação do nivelamento 
do ponteiro à superficie do  mercúrio  (37) . 
Figura 32. Representação da submersão da peça ou corpo de prova em  mercúrio 
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3.17.3 Resultados obtidos dos ensaios de densidade aparente, contração e absorção de 
Agua. 
Parâmetros de conformação e queima dos corpos de prova: 
- Umidade de 6,5%; 
- Pressão de prensagem de 250 Kgf/cm2 de pressão especifica; 
- Temperatura de queima de 1160°C em forno de laboratório ciclo rápido. 
A compactação de um material depende entre outros fatores, do empacotamento 
que é gerado pela distribuição granulométrica das partículas, assim como, da plasticidade 
intrinsica de cada material. 
Após a queima, todas as amostras apresentaram coloração clara, com exceção da 
Rodeio, que apresentou uma coloração bege-esverdeado. Algumas são bem refratárias, 
como a Campo Formoso e AD 44, com valores altos de absorção, enquanto que, a argila 
Rodeio tem uma absorção praticamente nula. 
Tabela 24. Resultados experimentais da dap, contração linear e absorção de água. 
Ensaios Dap a seco Contração linear Absorção 
(g/cm3) (%) d' água (%) 
Matérias- primas 
Campo Formoso 1,961 3,30 10,65 
Canoinhas 1,866 6,15 7,06 
T.A . 1,857 8,41 4,52 
Rodeio 1,747 12,82 0,73 
AD 44 CR 1,742 6,99 15,10 
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3.18 Determinação dos diagramas de comnactação. 
3.18.1 Fundamento teórico. 
A prensagem é o processo de moldagem mais utilizado na fabricação de 
pavimentos e revestimentos cerâmicos. 
0 processo de prensagem apresenta 4  características  principais: 
• Grande rendimento de produção; 
• Facilidade de automatizar o processo; 
Baixa contração de secagem; 
▪ Grande constância dimensional. 
Durante a operação de prensagem, a peça cerâmica adquire formato determinado 
pelo molde e a aplicação correta de uma pressão suficientemente elevada para gerar alta 
compactação. 
Esta compactação é influenciada por variáveis de processo, tais como: 
Granulometria da massa; 
• Pressão de prensagem; 
Umidade de prensagem; 
• Composição da massa : relação entre plásticos e desgraçantes. 
3.18.2 Influência da granulometria das partículas na compactacão. 
A granulometria da massa ( não confundir com granulometria do atomizado ) vem 
determinada na operação de moagem e pela própria natureza do material, figura 33. 
Para idênticos valores de pressão e umidade de prensagem, as densidades mais 
baixas se obtêm com distribuições granulométricas mais  finas. Ao aumentar o tempo de 
moagem, se reduz o tamanho e a proporção das partículas mais grossas, sem alterar a 
proporção das partículas coloidais. 
Este incremento na quantidade de partículas intermediárias diminui a relação de 
empacotamento e aumenta a porosidade. 
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Figura 33. Distribuição acumulada da granulometria de partículas (37) . 
A moagem da massa exerce um efeito muito marcante sobre a densidade da peça 
prensada. Uma relação entre granulometria das massas e compactação pode ser visualizada 
na figura 34. 
Uma massa excessivamente  moída ( G - 3 ) não alcança as densidades aparentes das 
massas que sofreram um processo de moagem menor, (G - 1) e ( G - 2). 
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Figura 34. Diagramas de compactacdo de massas com diferentes granulomterias (37) . 
—, 
•-•NE 
U 
Ch 
— 
De
ns
i d
a d
  a
p
a
r
e
n
te
 
 
2,3 
2. o 
1 .1 
2,2 
111-1—..—...=.116. 	  
3 1 1 
I I I 
- - I 
I P 	 10 
temmolasa la) 
-- 
_ 
FAINIs 
4 	 ? 
e 
nnnn••••nnn•nn1 
95 
3.18.3 Influencia da pressão e umidade de prensagem na compactação. 
A figura 35 mostra as curvas de compactação obtidas para uma composição de 
massa. 
Figura 35. Diagrama de compactação (37) . 
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Do exame destes diagramas, observa-se : 
• A compactação maxima ( densidade aparente máxima)) se obtém a um conteúdo 
de umidade critico que depende da pressão aplicada. Para a massa estudada, a densidade 
maxima alcançada é de 2,193 g/cm3 e se obtém a uma pressão de 600 kgffcm 2 e 6,7 % de 
umidade de prensagem. 
• conteúdo de umidade ótimo para alcançar uma compactação maxima à uma 
pressão determinada, diminui conforme aumenta a pressão de prensagem. 
• Para uma umidade de prensagem determinada a compactação aumenta ao 
aumentar a pressão de prensagem. 
▪ Para uma determinada pressão de prensagem a compactação aumenta com a 
umidade até alcançar o valor de umidade crítica, a partir do qual a compactação diminui 
com o aumento da umidade. 
A Agua durante a etapa de prensagem possui ação lubrificante reduzindo o atrito 
entre as partículas e facilitando, portanto, a compactação. Entretanto, quando se ultrapassa 
a umidade critica a Agua atua negativamente na compactação. 
3.18.4 Influência das variáveis de processo na resistência  mecânica  em seco. 
Com o aumento da pressão de prensagem e ou da umidade da massa, aumenta a 
densidade aparente, ou seja, diminui a porosidade e em conseqüência aumenta o número de 
contatos entre as partículas com o qual aumenta a resistência  mecânica. Sem dúvida, um 
aumento no tempo de moagem não conduz geralmente a maiores resistências  mecânicas no 
caso concreto de moagens por via úmida. 
3.18.5 Influência das variáveis de processo nas propriedades da peça queimada. 
Como visto anteriormente, seja devido a um aumento na umidade ( inferior a 
umidade crítica) ou na pressão de prensagem, a densidade aparente aumenta e trás consigo 
uma diminuição da contração linear da peça queimada e da absorção d'água, para uma 
determinada temperatura de queima, figuras 36 e 37. 
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Fig. 36. Diagrama de absorção d'água / 
	 Fig. 37. Diagrama de absorção  d'água! 
 
pressão de prensagem (queima à 1100°C) (37) umidade de prensagem (queima à 1100°C) (37) 
Por outro lado, aumentos na densidade aparente das peças prensadas produzem urna 
variação menos acentuada da contração linear e das porosidades com a temperatura, o que 
favorece a estabilidade dimensional do produto acabado, figuras 38, 39, 40 e 41. 
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Fig. 38. Diagrama contração linear/ umidade 	 Fig. 39. Diagrama contração linear / pressão 
de prensagem (queima A 1100°C) (37) 
	
de prensagem (queima à 1100°C) (3 ) 
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Fig. 40. Diagrama contração linear / 	 Fig. 41. Diagrama absorção d'água / 
densidade aparente ( queima A 1100°C ) (37) 	 densidade aparente ( queima à 1100°C ) (37) 
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Do exame destes diagramas, observa-se : 
▪ A porosidade ( absorção d'água ) e contração mínimas se obtém a um conteúdo 
de umidade critico, que corresponde a máxima compactação. 
• Para uma determinada pressão de prensagem a contração linear e a absorção 
d'água diminuem com a umidade de prensagem, sempre que não alcance a umidade critica. 
• Para uma umidade de prensagem determinada a absorção d'água e a contração 
linear diminuem com a pressão de prensagem. 
• Comprova-se uma influência marcante da compactação em cru nas propriedades 
do produto queimado. Maior compactação em cru origina uma contração e uma absorção 
d'água menor. 
Peio exposto, compreende-se a necessidade de dispor de um método operativo para 
o estudo da influência das variáveis de processo nas características do produto fabricado. 
Os diagramas de compactação serão, portanto, um instrumento válido para entender 
o comportamento de massas cerâmicas no processo de prensagem. 
3.18.6 Procedimento experimental para  determinação  dos diagramas de 
compactacão. 
1) OBJETIVO 
Prescrever um método de ensaio para determinação dc diagramas de compactação. 
2) DEFINIÇÃO 
DIAGRAMA DE COMPACTAÇÃO é um ensaio fisico realizado em laboratório, onde avalia-se a 
influência da umidade da massa e pressão de prensagem na compactação ( densidade aparente ). 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Balança eletrônica; 
3.2) Estufa; 
3.3) Sistema de umidificação; 
3.4) Pincel; 
3.5) Peneira # 20; 
3.6) Prensa laboratório; 
3.7) Equipamento para determinação da densidade aparente por imersão em  mercúrio.  
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4) DESCRIÇÃO 
4.1) Realizar o quarte,amento c separar em torno de 1.700g de material seco. 
4.2) Moagem: 
Efetuar a moagem em moinho periquito de acordo coin cada material: 
- Matérias-primas plásticas necessitam de 5 minutos de moagem. 
- Matérias-primas não plásticas ( rochosas ) , moer o tempo suficiente para obter um residuo em # 
200 de 1,5 2,5 . 
4.3) Umidificação: 
4.3.1 - Separar a amostra em sete partes iguais e colocá-las em saco plástico. 
4.3.2 - Adicionar água ao material nas seguintes proporções : 4 %, 5%, 6%, 7%, 8%, 10% e 12% 
4.4) Homogeneização: 
4.4.1 - Fechar os sacos plásticos e homogeneizar o material corn as mãos para desfazer os  grânulos 
 
úmidos. 
4.4.2 - Com a ajuda de um pincel, peneirar cada amostra cm # 20. 
4,4.3 - Deixar homogeneizar em saco plástico fechado durante no mínimo 4 horas. 
4,5) Prensagem: 
4.5.1 - Para cada amostra, efetuar a prensagem de 2 corpos de prova para cada pressão. 
4.5.2 - Pressões especificas para prensagem : 150 kgf/cm 2 , 300 kgf/cm2 e 450 kgf7cm2 . 
4.5.3 - Cálculo para pressão : 
	
P= F 	 F = P x A 	 Pe = Pm x Ap 
	
A 	 Ac 
Onde : P = Pressão ( kgf/cm 2 ). 
Pe -= Pressão especifica ( kgf/cm 2 ). 
Pin = Pressão manométrica ( kgf/cm2 ). 
F = Força aplicada ( kg ). 
A = Area ( cm2 ). 
Ap = Area do pistão da prensa ( cm2 ). 
Ac = Area da cavidade da prensa ( cm2 
4.5.4 - Após a prensagem, colocar os corpos de prova na estufa para secagem até peso constante. 
4.6) Determinação da compactação: 
4.6.1 - Após a secagem, determinar a densidade aparente de todos os corpos de prova. 
5) DEIERMINAÇÃO DO RESULTADO 
Os resultados obtidos são representados graficamente situando na ordenada a densidade aparente e 
na abcissa os % de umidades. Representam-se as curvas de Dap / umidade para cada pressão testada. 
3.18.7 Resultados e discussão. 
Como observado experimentalmente, figura 42, a medida que aumenta-se o teor de 
umidade para uma determinada pressão de prensagem, a dap aumenta até alcançar um 
valor limite chamado de umidade critica, que vai diminuindo com o aumento da pressão. 
Mantendo-se constante a umidade e oscilando a pressão de prensagem, a dap também 
aumenta. Estes diagramas permitem detectar em laboratório a influência que 
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oscilações de pressão de prensagem e umidade do pó exercem na compactaçâo das peças 
cerâmicas.  
—0-150 kgf/cm2 --sh-300 kgf/cm2 —111-450 kgf/cm2 
Figura. 42. Diagrama de compactação experimental para a argila Campo Formoso. 
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3.19 Determinação da resistência  mecânica.  
3.19.1 Fundamento teórico. 
A resistência mecânica é uma característica necessária para qualquer produto 
podendo variar segundo o tipo de solicitação a que se submete tal produto. É comum 
encontrar-se produtos que necessitam de vários tipos de resistência devido ao processo de 
aplicação e conseqüentemente aos esforços a que estão submetidos. 
A resistência mecânica pode ser dividida em: 
Resistência  mecânica  à compressão: Quando o corpo é submetido á compressão. 
   
 
	-10 
 
  
Resistência mecânica  a tração: Quando o corpo de prova é submetido à um esforço de 
tração. 
Resistência mecânica  à flexão: Quando o corpo é submetido a uma força flexionadora. 
A 
	
A 
Resistência mecânica a abrasão:  Quando o corpo é submetido ao atrito com outros 
corpos. 
Os corpos cerâmicos costumam ser testados quando 
Si Resistência Mecânica à Compressão; 
Resistência Mecânica à  Flexão; 
Resistência Mecânica à Abrasão, 
e raramente, quanto a: 
corpo 
tie 
prow) 
o elao 
Suporte 	 fixo 
Pieta° 
Figura. 43. Determinação experimental da tensão de ruptura à compressão. (37) 
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Resistência mecânica à Tração. 
• Resistência Mecânica ao Choque. 
Resistência Mecânica à compressão: 
aplicado para materiais refratários de um modo geral, permitindo: 
▪ Indicar o estado estrutural do material. 
Avaliar a uniformidade do produto em relação ao processo de fabricação, etc. 
O ensaio consiste basicamente em Submeter um corpo de prova a compressão, 
comprimindo-se as faces menores, calçadas com  papelão para melhorar a distribuição de 
pressão e aumentar o valor de força até a ruptura do corpo de prova. Dividindo-se a força 
maxima empregada pela secção perpendicular a força, se obtém a tensão de ruptura 
compressão, figura 43. 
A tensão de ruptura a. compressão é expressa em kgf/cm 2 em unidade inteira, 
calculada por meio da seguinte fórmula: 
Tensão de ruptura à Compressão (TRC) = P 
A 
P - carga atingida no momento da ruptura (kgf) 
A - area de trabalho (cm 2) 
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Resistência Mecânica à Flexão: 
É aplicado para todos os produtos e matérias-primas cerâmicas com as seguintes 
finalidades: 
• Controlar a uniformidade dos produtos  cerâmicos no processo de conformação. 
• Controlar o acordo massa e vidrado pela diferença entre a tensão de ruptura 
flexão do material com e sem vidrado. 
Determinar as temperaturas ideais de queima de matérias-primas plásticas, em 
geral, através de determinação da tensão de ruptura à várias temperaturas. 
s•J Controlar os produtos após a cozedura, etc. 
O ensaio consiste em colocar um corpo de prova apoiado sobre dois cutelos de 
apoio aplicando uma carga progressiva no ponto médio da distância entre os apoios, 
fi gura 44. 
Figura. 44. Determinação experimental da resistência  mecânica à flexão (37). 
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A tensão de ruptura à flexão, ou resistência mecânica à  flexão, é expressa em 
kgf/cm 2 calculada pela fórmula: 
Trf = PxL 
4x W 
Onde : P = Força aplicada para ruptura (  Kgf). 
L = Distância entre os cutelos de apoio ( cm ). 
W = Momento de resistência a  flexão ( cm 3 ). 
O W ( momento de resistência a  flexão ), varia em função do tipo da seção do 
corpo de prova 
   
3 	 P 	 L 
2 2 . a . b 
    
(kgficm 2 
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A resistência mecânica it Abrasão: 
Pode ser definida como: 
• Espessura desgastada por unidade de tempo. 
• Espessura desgastada por um metro de percurso. 
aplicado para materiais usados em revestimento como: Ladrilhos, pisos lajotas, 
etc. 
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Este ensaio consiste em submeter ao atrito vários corpos de prova durante certo 
tempo, determinando-se em seguida a massa total desgastada. Calcula-se o desgaste em 
mm/hora ou em mm/1000 metros de percurso. 
3.19.2 Procedimento experimental para determinação da resistência meciinica 
flexão. 
1) OBJETIVO: 
Definir o método de ensaio para determinação da resistência mecânica à flexão de todas as peças 
cerâmicas e matérias-primas de massa, cruas, secas e queimadas, utilizando corpos de prova em formato 
plano. 
2) DEFINIÇÃO: 
RESISTÊNCIA MECÂNICA A FLEXÃO: E a resistência que a peça cerâmica oferece ao ser 
submetida à aplicação de uma força, transmitida por meio de 3 pontos, onde o ponto central flea em contato 
com a superfleie esmaltada da peca. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
3.1) Aparelho que mede a resistência mecânica à flexão : Deflectômetro. 
3.2) Paquinieno. 
4) DESCRIÇÃO: 
4.1) Com o auxilio do paquimetro, medir a espessura e a largura da peça ou do corpo  cerâmico. 
4.2) Colocar a peça cerâmica sobre os suportes de apoio, de tal forma que esta sobrepassc a 
distância de 1.0 cm de cada apoio. 
4.3) As peças retangulares devem ser colocadas de forma 
 que o lado maior seja perpendicular aos 
suportes de apoio. 
4.4) Sempre que possível, fazer o ensaio com peças inteiras. No entanto, pode ser necessário cortar 
peças excepcionalmente grandes, assim como, peças de formato não retangulares, a fun de poder introduzi-
las no aparelho. Neste caso, deve-se cortar a peça o maior possível, de forma que coincida com o centro da 
peça original. 
4.5.) 0 aparelho utilizado deve aplicar força uniforme. 
5) DETERMINAÇÃO DO RESULTADO: 
5.1) 0 resultado da resistência se obtém através do aparelho utilizado ( quando este funciona com 
memória eletrônica ), ou através da fórmula: 
3xPx1L 
RMF = 
2 x 
	 a2 
Onde: 	 RMF = Resistência mecânica à flexão ( kgf / cm2 ). 
P = Carga aphcada ( kgf ). 
L 	 = Distância entre os apoios ( cm ). 
b = Largura da peça ou corpo de prova ( cm ). 
a 	 = Espessura ( cm ). 
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5.2) Para calcular o valor médio, são necessários no mínimo cinco resultados aceitáveis, com pouca 
variação. 
3.19.3 Resultados e discussão.  
Parâmetros de conformação dos corpos de prova: 
- Umidade de 6,5%; 
Pressão de prensagem de 250 Kgf/cm2 de pressão especifica; 
Como já mencionado anteriormente, a compactação de um material depende entre 
outros fatores, do empacotamento que 6 gerado pela distribuição granulométrica das 
partículas, assim como, da plasticidade intrinsica de cada material, isto justifica o fato da 
matéria-prima Campo Formoso, que possui baixa plasticidade, apresentar excelente 
R.M.F. verde e seco, tabela 25, já que esta amostra apresenta uma distribuição 
granulométrica das partículas bastante variada. Todavia, a argila T.A . que apresentou 
excelente plasticidade não desenvolve boa resistência 
 mecânica, porém, esta amostra 
apresenta uma distribuição granulométrica composta por partículas extremamente finas, 
figura 18 
Tabela. 25. Resultados experimentais da determinação da R.M.F. 
Ensaios 
Matérias- primas 
Dap a seco 
(g/em3) 
RM.F. a verde R.M.F. a seco 
(Kgficm 2) (Kgfcm 2) 
Campo Formoso 1,961 11,1 37,7 
Canoinhas 1,866 10,7 35,9 
T.A . 1,857 7,5 25,6 
Rodeio 1,747 11,7 32,1 
AD 44 CR 1,742 9,9 23,9 
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3.20 Determinação dos diagramas de gresificação. 
3.20.1 Fundamento teórico. 
A construção de diagramas de gresificação é um controle que permite determinar o 
comportamento de uma argila ou de uma composição de massa durante a queima, assim 
como fixar o intervalo de temperaturas no qual obtem-se as  características desejadas do 
produto acabado. Se trata, portanto, de avaliar o comportamento durante a queima e as 
características  do produto queimado a diferentes temperaturas, figura 45. 
Estes diagramas nos permitem obter informações em relação: 
Evolução da porosidade aberta (absorção de água) com a temperatura de queima. 
• Evolução da contração linear com a temperatura de queima. 
• A pendente destas curvas nos indica a rapidez com que forma-se fase  vítrea e em 
conseqüência, a temperatura em que  possíveis gradientes (oscilações) de temperatura no 
forno afetarão a estabilidade do produto acabado. 
S\_i Indica o intervalo de temperaturas em que pode-se conseguir as  características 
desejadas no produto acabado. 
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Figura. 45. Diagrama de Gresificação  (37)• 
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Para obter-se estes diagramas, submete-se corpos de prova, sob o mesmo processo 
de conformação, a ciclos de queima diferentes, em que diferenciam-se unicamente na 
temperatura maxima de queima. 
Entre as propriedades físicas mais facilmente  medíveis no produto acabado e que 
melhor o caracterizam estão a absorção de água (diretamente relacionada com a porosidade 
aberta) e a contração linear. 
A vitrificação ou sinterização de uma massa  cerâmica ocorre em duas fases 
sucessivas: 
a) Durante a primeira fase ocorre uma redução progressiva de porosidade aberta 
(absorção de  água), até anular-se, enquanto que a contração vai aumentando. 
Quando a porosidade aberta é praticamente nula, não completou-se ainda a 
vitrificação. 
b) Durante a segunda fase, o sistema pode considerar-se formado por um conjunto 
de poros esféricos, de pequeno tamanho,  incluídos na peça. Em cada poro, a tensão 
superficial da fase liquida presente, tende a comprimi-lo, favorecendo assim sua 
contração, porém ao mesmo tempo, a medida que vai aumentando a temperatura, a 
expansão dos gases, incluidos nestes poros, tende a aumentar a porosidade fechada 
diminuindo, portanto, sua contração. 
Em efeito, na temperatura Tv, figura 45, a porosidade aberta é nula. Mais adiante, 
ao aumentar a temperatura, todavia, pode apreciar-se um ligeiro aumento da contração 
linear, que alcança seu valor máximo a temperatura Tc, figura 45, para diminuir 
paulatinamente, a medida que segue aumentando a temperatura, devido ao efeito da 
expansão dos gases ocluídos dentro dos poros. 
3.20.2 Variáveis que podem influenciar no diagrama de gresificacão. 
Aiém da composição da massa, outras  variáveis podem influenciar no diagrama de 
gresificação, tais como: a distribuição granulométrica das partículas da massa após a 
moagem, a pressão a que se submete a massa na etapa de conformação e as variáveis 
características do ciclo de queima. 
ycr 
EJ 3 horas 
41 1 hora 
O 0,5 horn 
1 •10 
'Influência da moagem na vitrificação 	 A distribuição granulométrica dos 
tamanhos das partículas resultante da etapa de moagem e da própria origem da partícula, 
influencia na velocidade de reação e na vitrificação da massa, e portanto, sobre as 
características  do produto acabado, figura 46. 
451, nba 
TEMPERATURA ta C)  
Figura 46. Influência da moagem na vitrificação (17) 
Influência da compactação na vitrificação tz> Ao aumentar-se a pressão de 
prensagem, consegue-se uma maior compactação da peça e portanto, uma menor 
porosidade em cru, o qual pode gerar como conseqüência uma diminuição da contração 
linear e da absorção d'água, devida a uma menor porosidade inicial, figura 47. 
4 
4 
. n••n• 
41 
41100 
TEMPERATURA CP C) 
Figura 47. Influência da compactação na vitrificação (37) 
Influência do ciclo de queima na vitrificacão 	 As principais variáveis que 
deve-se considerar no ciclo de queima, além da atmosfera do forno, são a velocidade de 
aquecimento e o tempo de permanência da peça na temperatura maxima. Quando 
modifica-se uma destas variáveis resulta afetado o diagrama de gresificação, figuras 48 
e 49. 
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Figura 49. Influência da velocidade de aquecimento sobre a vitrificacao (37) 
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Figura 50. Diagrama de gresificaçdo de uma argila caulinitica 
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Influencia tia origem mineralógica do material na vitrificacfin c> Os 
materiais em função de sua origem mineralógica, seja argilosa, como caulinitas, ilhas, 
montmorilonitas, calcarias, etc; ou rochosa, como feldspatos, granitos, filitos, etc; 
apresentam comportamentos diferentes durante a etapa de queima, figuras 50, 51 e 52. 
Figura 51. Diagrama de gresificação de tuna argila ilitica (1)• 
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Figura 52. Efeito que produz sobre o intervalo de queima a adição de carbonatos a uma 
mistura de argilas (I) 
Influência da composição da pasta g> Para conseguir a máxima informação 
possível sobre a influência desta variável, foram estudados e comparados os 
comportamentos de uma massa industrial de grês branco e outra de grés vermelho. 
Como pode observar-se na figura 53, para a massa de grés branco, a porosidade 
aberta anula-se a uma temperatura Tv = 1.200°C. A contração máxima, obtém-se corn uma 
temperatura inferior Te = 1.220°C, diminuindo lentamente a medida que a temperatura 
aumenta. 
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Figura 53. Influência da composição da massa sobre a vitrificação (37) 
Para a massa de grês vermelho, obtêm-se um diagrama de gresificação 
sensivelmente diferente. A variação da contração linear e da absorção de água, ocorre de 
forma mais acentuada e a temperaturas bastante inferiores que a massa de gres branco, 
coincidindo praticamente a temperatura em se anula a porosidade (Tv) e a contração 
máxima da massa (TO, tendo um valor aproximado de 1.120°C. 
3.20.3 Procedimento experimental para determinação dos diagramas de gresificação. 
1) OBJETIVO: 
Prescrever um método de ensaio para determinação dos diagramas de gresificação. 
2) DEFINIÇÃO: 
DIAGRAMA DE GRESIFICAÇÃO : Ensaio realizado em laboratório que permite avaliar o 
comportamento de uma argila ou composição dc massa durante a queima, assim como, as características do 
produto queimado a diferentes temperaturas. 
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3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS: 
 
3.1) Equipamentos para realizar trituração e moagem; 
3.2) Equipamentos para umidificação; 
3.3) Prensa de laboratório; 
3.4) Estufa; 
3.5) Equipamentos para determinação da densidade aparente dos corpos de prova; 
3.6) Paquímetro; 
3.7) Forno de laboratório; 
3.8) Balança com precisão de 0,01g; 
3.9) Equipamentos para realizar ensaio de absorção d'água. 
4) DESCRIÇÃO: 
 
4.1) Realizar a amostragem do material e separar em tomo de 1000,0g. 
4.2) Secar até peso  constante.  
4.3) Moagem : 
4.3.1 - Triturar cm moinho de martelos. 
4.3.2 - Moer em moinho piriquito em torno de 500,0g de material seco de acordo com : 
- Matéria-prima plástica : 5 minutos de moagem. 
- Matéria-prima não plástica ( rochosa ) : Moer o tempo suficiente para obter uni  resíduo em # 200 
entre 1,5 a 2,5%. 
4.4) Umidificação : 
4.4.1 - Colocar o material em saco plástico. 
4.4.2 - Adicionar água ao material de acordo com : 
- Matéria-prima plástica : 5,5 % de Agua. 
- Matéria-prima não plástica : 11 % de uma solução composta por 1:1 de água e ligante ( amisolo ). 
4.4.3 - Fechar o saco plástico  e com as mãos desfazer os aglomerados  úmidos. 
4.4.4 - Com a ajuda de um pincel , peneirar todo o material em # 20. 
4.4.5 - Colocar novamente o material em saco plástico e deixar homogeneizando durante no 
mínimo 4 horas. 
4.5) Prensagem : 
4.5.1 - Efetuar a prensagem de no mínimo 10 corpos de prova circular utilizando 280 kgf/cm 2 de 
pressão especifica. 
4.5.2 - Secar os corpos de prova até peso constante. 
4.5.3 - Determinar a densidade aparente para eliminar variações de compacta0o entre os corpos de 
prova. 
4.6) Queima : 
4.6.1 - Medir o comprimento de todos os corpos de prova usando um paquímetro Ci ( intn) ) c 
anotar. 
4.6.2 - Efetuar a queima de no mínimo 2 corpos de prova para cada temperatura. 
4.6.3 - Estabelecer no  mínimo 5 temperaturas de queima diferentes, de acordo com a característica 
de cada material. 
4.6.4 - Após a queima, medir novamente o comprimento de todos os corpos de prova (Cf (mm)) e 
anotar. 
4.6.5 - Efetuar o cálculo da contração linear após a queima de acordo com : 
% CI = Ci - Cf 	 100 
Ci 
4.6.6 - Limpar a superficie de todos os corpos de prova, realizar a pesagem e anotar ( Ps (g) ). 
4.6.7- Realizar o ensaio de absorção d'água. 
4.6.8 - Após o ensaio, com o auxilio de um pano Amido, retirar a Agua superficial dos corpos de 
prova 
e pesar ( Pu (g) ). 
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4.6.9 - Efetuar o cálculo da % de absorção d'água dc acordo corn: 
% Aa = Pu - Ps x 100 
Ps 
5) DETERMINAÇÃO DOS RESULTADOS: 
Os resultados obtidos referentes a % de contração linear e % de absorção d'água para cada 
temperatura, são representados em forma de diagramas. 
3.20.4 Resultados e discussão. 
Utilizando-se esta técnica é possível identificar, frente a variação na temperatura, 
as oscilações de contração e absorção de água que uma matéria-prima ou composição de 
massa apresenta durante a queima. Permite ainda, identificar o intervalo de queima 
adequado para obter-se as  características  desejadas do produto em termos de tamanho e 
absorção de água final. 
Os resultados experimentais estão dispostos na tabela 26 e na figura 54. 
Tabela 26. Resultados experimentais do diagrama de gresificação. 
Temperatura Argila Cecilia Argila AD 44 
(°C) % CL % Aa % CL % Aa 
1140 4,2 7,7 5,8 10,6 
1160 4,3 7,2 6,2 9,2 
1180 4,9 6,2 7,0 8,5 
1200 5,9 5,1 8,1 7,4 
1220 6,3 4,2 8,9 6,0 
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Figura 54. Diagrama de gresificação experimental. 
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3.21 Análise dilatométrica. 
3.21.1 Fundamento teórico. 
A queima constitui a fase mais importante e delicada do processo de fabricação. 
Confere a peça as propriedades desejadas, ao mesmo tempo em que se verifica se as fases 
anteriores como preparação de massa, prensagem, secagem e esmaltação foram 
desenvolvidas corretamente. 
Para otimizar o processo de queima e evitar os defeitos que durante o mesmo 
puderam produzir-se, é necessário conhecer as reações que ocorrem na peça durante a 
queima. 
Durante o aquecimento das argilas se produzem uma série de reações que se 
manifestam ern forma de: 
• Absorção e desprendimento de calor. 
• Desprendimento de gases. 
Dilatações e contrações, etc. 
Analisando estas manifestações se podem conhecer as reações que as originam. 
Para ensaios, controles de produção e investigação no campo cerâmico, esta 
provado ser a observação da dilatação e retração térmica de bastante proveito. Aqui, a 
dilatação térmica é importante não só como uma mera propriedade fisica, mas também, 
como grandeza que mostra as mudanças estruturais dependentes da temperatura. 
A dilatação que experimenta a maioria dos materiais por ação do calor é uma 
conseqüência do aumento de sua energia interna, que determina uma maior amplitude das 
vibrações térmicas moleculares, e portanto, um maior distanciamento entre seus 
constituintes estruturais. Este aumento dimensional é determinado para cada material por 
um fator característico  dependente da temperatura, denominado Coeficiente de Dilatação. 
Para o estudo deste fenômeno, foram criados os dilatômetros, figura 55, cujo uso 
em amplas faixas de temperatura assegura uma baixa despesa de pesquisa. Um dilatômetro 
é um aparelho para medir e registrar a dilatação e a retração térmica. 
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Figura 55. Esquema de um dilatômetro ) 
1 — Corpo de prova 
2— Forno tubular 
3 — Vareta móvel 
4 — Suporte porta-amostra. 
Os materiais se dilatam quando aquecidos, se o tratamento térmico não causa 
modificação permanente, o material retorna ao seu volume original quando resfriado, 
portanto, a dilatação e contração tem igual grandeza. 
0 coeficiente de expansão (dilatação) linear é o aumento por unidade de 
comprimento causado pela elevação de temperatura de 1° C. Deve-se indicar o intervalo de 
temperatura onde foi determinado o coeficiente. Os dados de expansão também podem ser 
expressos como porcentagem de aumento. 
A dilatação de diferentes materiais varia fortemente, vidros de silica por exemplo, 
raramente encontram dilatação, ao passo que o cobre dilata muito quando aquecido. 
Um fio de cobre de 1.000 mm de comprimento aumenta de 0,0178 mm, quando sua 
temperatura é elevada de um grau. Deste modo seu coeficiente de dilatação linear é de 
0,0178/1.000 = 0,0000178, o que por conveniência é escrito 178 x 10 DC - I.  
Os objetos não de dilatam somente no sentido de comprimento, mas em todas as 
direções, sendo assim o coeficiente de dilatação pode ser expresso: 
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a Coeficiente dilatação linear; 
13 Coeficiente dilatação superficial ( 2 x a), 
y Coeficiente dilatação cúbico ( 3 x a). 
O cálculo do coeficiente de dilatação térmica linear é efetuado comb segue abaixo: 
AL 
— 	 Onde : 
Lo x AT 
AL = Variação dimensional ( Lf - Lo) 
AT = Variação de temperatura (Tf- To ). 
Tf= Temperatura final. 
To = Temperatura inicial. 
Lf — Comprimento final. 
Lo Comprimento inicial. 
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3.21.2 Caracterização de diversos argilo-minerais através da análise dilatométrica. 
Do estudo dilatométrico de argilas e caulins mediante corpos de prova cru 
prensados, obtêm-se também grande quantidade de informações sobre a composição 
mineralógica do material. 
Grupo da caulinita: 
0 comportamento dilatometrico de um caulim ( corpo de prova cru ) pode resumir-
se do seguinte modo: 
Figura 57. Comportamento dilatométrico da Caulinita  (37),  
1 - Baixa dilatação ( 4 x 10 -6 ) até 450°C, devido ao alto conteúdo em alumina. 
2 - R I : Primeira contração entre 500 e 880°C correspondente a eliminação da água 
de constituição e posterior formação de Metacaulim. 
3 - R2 : Segunda contração entre 880° e 960°C correspondente ao inicio da 
sinterização. 
4 - R3 : A partir de 950°C inicia-se a recristalização que conduz a ulna fina estrutura 
cristalina dissolvida em matriz vitrea. 
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A temperatura maxima alcançada no ensaio de 1050°C é suficiente para completar a 
recristalização e para que possamos observar a formação de Mull ita. 
Comparando as tits curvas ( a , b, c), pode-se fazer as seguintes observações : 
1 - A curva ( a) refere-se a um caulim com baixo conteúdo em silica livre e seu 
comportamento coincide com o descrito anteriormente. 
2 - A curva ( b ) refere-se a um caulim com um conteúdo muito alto em silica livre. 
Em conseqüência prevalece a dilatação do quartzo a 573°C sobre a contração  típica do 
caulim a esta temperatura. 0 inicio da contração R1 desloca-se portanto para acima dos 
573°C. 
3 - A curva dilatométtica ( e) refere-se a um caulim com um conteúdo de silica 
livre intermediário entre os anteriores. A contração R 1 pode observar-se na temperatura 
característica de 450°C, modifica-se em torno dos 575°C pela mudança  alotrópica do 
quartzo presente. 
Haloisitas: 
Na figura 58, a curva (a) mostra o comportamento  típico destes materiais 
que diferenciam-se do comportamento dos caulins unicamente porque a agua zeolitica é 
eliminada a baixas temperaturas (50 - 150°C) ; a eliminação da água se traduz em uma 
sensível contração. 
Conseqüentemente a secagem destas amostras não pode ultrapassar os 50°C. 
A curva (b) ilustra o comportamento de uma amostra seca preveamente a 110°C 
onde desaparece a contração correspondente na curva dilatométrica. 
A contração associada a saída de agua de constituição (R1 ) observa-se em todas as 
ocasiões. A formação de Metacaulinita é o resultado desta transformação. 
A partir dos 840°C inicia-se uma grande contração devido ao inicio da sinterização 
de alguns materiais. 
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Figura 58. Comportamento dilatométrico da Haloisita (37) 
Illitas : 
Na figura 59, a curva ( a) ilustra o comportamento deste material. 
Depois de uma suave expansão até 500°C, observa-se uma maior expansão entre 
550 e 600°C, provavelmente associada a silica livre. 
A partir dos 600°C manifesta-se a contração RI por eliminação da água de 
constituição, porém esta é impedida por uma expansão devido a presença de substância 
orgânica. Este fenômeno persiste até 800 - 820°C. 
A curva ( b ) refere-se a uma illita menos contaminada por matéria  orgânica porém, 
contém urna alta porcentagem de Carbonatos. Por esta  razão, a contração típica observada 
acima dos 800°C é alterada por uma forte  expansão entre os 800 e 850°C. 
Ao término da eliminação dos carbonatos inicia-se novamente a contração devido 
ao inicio da sinterização de alguns materiais presentes. 
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Figura 59. Comportamento dilatométrico da Ilita (37) . 
Montmorilonitas: 
Nas curvas dilatométricas destes materiais, figura 60, observa-se uma forte 
contração aos 140°C devido a eliminação de  água entre as capas que formam a estrutura do 
material seguida de uma contração mais modesta ao redor dos 600°C. Entre os 750°C e 
800°C inicia-se uma grande contração devido ao inicio da sinterização. 
CCP to.o 
ts0 
Figura 60. Comportamento dilatométrico da montmorilonita (373 . 
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3.21.3 Determinação do quartzo. 
O quartzo é a substância acessória mais frequente nas argilas  cerâmicas. Tem uma 
influencia muito marcante na característica  das argilas. 
De maneira geral, quanto maior for a porcentagem de quartzo na argila, menos 
plástica ela será. 
Ao aquecer o quartzo verifica-se uma grande dilatação, que é atribuida as 
transformações nas cadeias cristalinas. 
Esse aumento de volume se verifica a 573°C. 
Para se determinar o quartzo livre presente na matéria-prima, é necessário queimar 
o corpo de prova a 1000°C, pois na primeira queima a dilatação do quartzo e da 
cristobalita é encoberta por reações mais fortes de outros minerais argilosos 
Na curva do material pré queimado verifica-se de 500 até 600°C, uma dilatação 
brusca com maior ou menor intensidade, figura 61. Quanto mais brusca a curva de 
dilatação começar nesta faixa de temperatura, em maior quantidade está presente o quartzo, 
e quanto mais cedo for a subida, mais finos são os grãos de quartzo correspondentes. 
1.4 
Figura 61. Comportamento dilatométrico do quantzo livre (37)• 
0.2 
o 
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Dependendo do material existente, seja quartzo livre, tridimita, cristobalita ou 
quartzo em forma vítrea, o seu comportamento na curva dilatométrica pode ser observado 
na figura 62: 
Figura 62. Comportamento dilatométrico do polimorfismo do quartzo (37)•  
3.21.4 Procedimento experimental para preparação de corpo de prova para dilatação. 
1) OBJETIVO 
Fixar procedimento e condições exigíveis para a preparação de corpos de prova de materiais  
cerarnicos para o ensaio de dilatação. 
2) DEFINIÇÃO 
Dilatação é o aumento dimensional que a maioria dos materiais apresentam com o incremento da 
temperatura. 
3) EQUIPAMENTOS E/OU INSTRUMENTOS UTILIZADOS 
3.1) Balaga eletrônica com resolução de 0,01g. 
3.2) Estufa de secagem. 
3.3) Almofariz e pistilo. 
3.4) Moinho periquito. 
3.5) Saco plástico.  
3.6) Solução de 1:1 de agua e amisolo. 
3.7) Peneira # 20. 
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3.8) Peneira II 14, 
3.9) Lamina de serra. 
3.10) Lixa d'água. 
3.11) Forno. 
3.12) Placa refratária. 
3.13) Navicula. 
3.14) Paquímetro.  
4) DESCRIÇÃO 
4.1) PREPARAÇÃO DE CORPOS DE PROVA DE ESMALTES, FRITAS, GRANILHAS E 
MATÉRIAS-PRIMAS PARA ESMALTES. 
4.1.1- Coleta e preparação do material : 
4.1.1.1- Caso o material seja moido em produção, coletar 500m1 e colocar na estufa para secar até 
peso constante. 
4.1.1.2- Caso o material seja preparado em laboratório, moer 200g via  úmida, o tempo suficiente 
para atingir o resíduo padrão de cada material. 
4.1.2- Umectação : 
4.1.2.1- Após a secagem, triturar o material em almofariz e pistilo para desfazer os aglomerados, se 
necessário, colocar no moinho periquito por alguns minutos. 
4.1.2.2- Colocar o material em saco plástico e adicionar 11% da solução 1:1 de água e amisolo. 
4.1.2.3- Homogeneizar com as mãos e passar em peneira # 20, deixando descansar por 4 horas. 
4.1.3.- Efetuar a prensagem de um corpo de prova retangular. 
4.1.4- Colocar na estufa a 110°C durante 2 horas. 
4.1.5- A partir do corpo de prova retangular, retirar vários corpos de prova medindo de lcm x 5cm, 
utilizando  uma lâmina de serra para cortar e uma lixa d'água para planar as arestas cortadas. 
4.1.6-0 corpo de prova de esmalte ou material fundente, é colocado dentro de uma navicula. 
4.1.6.1- A navicula recebe uma cobertura interna com uma solução de alumina e caulim, evitando 
que o corpo de prova fique grudado após a queima. 
4.1.7- Efetuar a queima cm temperatura adequada para cada material. 
4.1.8- Observação: 
Existem alguns esmaltes, fritas. granilhas e matérias primas para esmalte que apresentam um 
inchamento durante a queima deixando o corpo de prova totalmente poroso. Para estes materiais adote o 
seguinte procedimento: 
4.1.8.1- Após o item coleta c preparação do material ( 4.1.1 ), retirar o material seco da estufa e 
colocá-lo em uma placa refratária revestida com alumina. 
4.1.8.2- Realizar  a queima deste material a uma temperatura suficiente para fundi-lo, cuidando para 
o mesmo não transbordar na placa refratária e causar danos ao forno. 
4.1.8.3- Estando o material fundido, seguir os procedimentos descritos a partir do item 4.1.1.2. 
4.2) PREPARAÇÃO DE CORPOS DE PROVA DE MASSAS E MATÉRIAS PRIMAS PARA 
MASSA. 
4.2.1- Preparação do material : 
4.2.1.1- No caso de matérias primas e massas cerâmicas, realizar a moagem em moinho periquito o 
tempo suficiente para atingir o resíduo adequado. 
4.2.1.2- Caso a massa seja  moída em produção, coletar 200g de pó e secar em estufa até peso 
constante. 
4.2.3- Colocar o material em um saco plástico e adicionar 5,5% de agua. 
4.2.4- Homogeneizar coin as mãos e passar em malha 20, deixando descansar por 4 horas. 
4.2.5.- Efetuar a prensagem de um corpo de prova retangular. 
4.2.6- Colocar na estufa a 110°C durante 2 horas. 
4.2.7- Apartir do corpo de prova retangular, retirar  vários corpos de pawa medindo de lcm x 5cm, 
utilizando uma lâmina de serra para cortar e uma lixa d'água para planar as arestas cortadas. 
4.2.8- Colocar o corpo de prova em uma placa refratária revestida com alumina. 
4.2.9- Efetuar a queima em temperatura adequada a cada material. 
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4.3) AJUSTES FINAIS:  
4.3.1- Estando o corpo de prova já queimado,  realizar os ajustes finais deixando as suas arestas 
completamente planas com o auxilio de um esmeril. 
4.3.2- Os ajustes finais no paralelismo das arestas utiliza-se uma lixa. 
4.3.4- Utilizando o paquímetro, veri ficar o comprimento do corpo de prova em milímetros, sendo 
que o mesmo deve estar entre 45 e 55mm. Fora destes limites não é possível efetuar a medida no dilatiimetro. 
3.21.5 Resultados e discussão. 
A determinação do coeficiente de dilatação das matérias-primas é indispensável 
quando na formulação de massas e esmaltes, pois permite identificar  possíveis problemas 
de torto, gretagem e lascamento. Além de que, no caso de matérias-primas para esmalte, 
como fritas, e também composições de esmaltes, permite identificar a temperatura de 
amolecimento, dado importante para evitar problemas de furos na superfície esmaltada. 
Os resultados obtidos neste experimento estão mostrados nas tabelas 27 e 28 e na 
figura 63. 
Tabela 27. Coeficiente de dilatação térmica de matérias primas para o suporte cerâmico. 
Material 
Coeficiente dilatavao 
térmica linear  (x1tT 7°C' 
(25- 325°C) 
Coeficiente dilatavao 
térmica  cúbico (x10-7°C) 
(25 - 325°C) 
Argila Campo Formoso 51.6 154.7 
Argila Campo Alegre 80.0 240.0 
Filito 72.7 218.2 
Fonolito 91.7 275.0 
Silte 44.9 134.7 
Massa Cerâmica  70.8 212.4 
ALFA ( 25 ) 360C) = 65.3E-91710C 
ALFA ( 525 , G2S0C) = 1240,3E437friC 
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Tabela 28. Coeficiente de dilatação térmica de matérias-primas para esmaltes cerâmicos. 
Material 
Coeficiente 
dilatação térmica 
linear  
(x10-7°C1 ) 
(25 - 325°C) 
Coeficiente 
dilata ção térmica 
cúbico  (x16-7°C-1 ) 
(25 - 325°C) 
Temperatura 
de amolecimento 
amolecimento co 
Caulim 32,7 98,5 
Wollastonita 55,8 167,5 
Alumina 56,2 168,6 
Quartzo 1 7 1,4 514,3 
Silicato Zircônio 28,9 86,9 
Nefelina ( Sódio) 63,8 191,4 
Frita Branca Zr. 53,8 161,4 840,0 
Frita Transparente 64,7 194,0 790,0 
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Figura 63. Análise dilatométrica de uma matéria prima para massa. 
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Figura 64. Bloco da análise térmica diferencial (I) 
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3.22 Análise termodiferencial (AT1).1. 
3.22.1 Fundamento teórico. 
Essa é uma técnica pela qual pode-se acompanhar as transições de fase ou reações 
químicas por observação do calor absorvido ou liberado. E especialmente adaptada ao 
estudo de transformações estruturais no interior de um sólido a temperaturas elevadas. 
Os perfis da curva de AID são funções da estrutura cristalina e da composição 
química do material. 
Associada a outras técnicas, a análise térmica diferencial é amplamente utilizada no 
estudo da identificação mineralógica de argilominerais e suas misturas. Em determinadas 
misturas, pequenas percentagens de substâncias, que não são reveladas por outras técnicas, 
como por exemplo raio-X, são detectados pela análise térmica diferencial. 
Consiste em estudar, comparativamente, uma amostra do material problema com 
um material termicamente inerte, colocados num suporte adequado (bloco de análise 
térmica diferencial, figura 64), registrando-se as diferenças de temperatura entre a amostra 
e o inerte, em função da temperatura, que é elevada continuamente. 
A unidade de ATD é constituída por um bloco de análise, confeccionado em níquel 
com três câmaras de ensaio. Duas câmaras são preenchidas com um material inerte, tal 
como óxido de alumínio, que não se altera de modo algum durante a variação de 
temperatura, e a terceira com o material em teste. 
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3.22.2 Significado das curvas de ATO. 
A curva de diferença de temperatura traçada entre o inerte e a amostra denomina-se 
termograma. Nele são representadas graficamente as intensidades, as Areas dos picos e as 
temperaturas nas quais ocorrem as transformações, que liberam ou fornecem energia. 
Comparados com termogramas padrões, termogramas de amostras desconhecidas são 
interpretados. 
As transformações nas quais a amostra flea mais "fria" que o inerte dão origem a 
picos endotérmicos. Quando a amostra torna-se mais "quente" que o inerte ocorrem picos 
exotérmi cos. 
Os picos endotértnicos podem ser causados por: perda de Agua e voláteis, mudança 
de estado fisico (liquido a vapor), transformações polimárficas (quartzo alfa para beta). 
Os picos exotérmicos são causados : nucleação de compostos (nucleação de mulita 
a 1000°C a partir de caulinita), cristalização e recristalização (recristalização de cloritas). 
Reação de materiais com a atmosfera envolvente também produzem picos exotérrnicos, 
como é o caso da oxidação da pirita, FeS, e da matéria orgânica, presentes em algumas 
argilas. 
3.22.3 Fatores que influenciam numa análise térmica diferencial. 
Admitindo-se que o mineral não é distorcido ou alterado cristalograficamente, 
conforme seja reduzido em seu tamanho, por moagem natural ou sintética, as curvas de 
ATD não deveriam ser influenciadas pela g:ranulometria das partículas da amostra. 
Entretanto, as curvas térmicas de uma série de minerais são seriamente afetadas pela 
moagem. 
Granulações da amostra: granulações finas podem favorecer reações ou inibi-
las. 0 mesmo vale para granulação grosseira, portanto, cada material deve ser encarado 
como caso particular. 
Dessa forma, a manutenção de uma granulometria controlada, em ensaios rotineiros 
é importante para comparações (# 200). 
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Outros fatores como compactação da amostra e a quantidade colocada no porta 
amostra, também influenciam nos resultados. 
Velocidade de aquecimento: A variação da taxa de aquecimento influi, 
sensivelmente, na temperatura de determinadas reações. Aumento na taxa de aquecimento 
implica no deslocamento dos picos em direção à temperaturas mais altas, dificultando a 
resolução dos picos. Melhores resultados para ensaios termodiferenciais com argilas são 
obtidos com uma taxa de aquecimento em torno de 12°C/min. 
3.22.4 Utilização da análise térmica diferencial no estudo de minerais argilosos. 
Cada tipo de mineral pode ser caracterizado, de modo geral, por um aspecto 
particular na curva termodiferencial, Pode-se relacionar o comportamento térmico com as 
características cristaloquimicas. Em meio as argilas, ocorrem materiais e minerais 
diferentes dos minerais de argila. Hi diferentes "tipos de água",  hidróxidos, matéria 
orgânica, que podem provocar reações térmicas. 
Souza Santos, classifica os diferentes tipos de água: Agua liquida, que aparece 
como fase liquida, preenchendo os poros e capilares, apresenta um pico endotérmico agudo 
e tanto mais intenso, quanto mais agua houver, com um máximo a 110°C; Agua adsorvida, 
na superfície externa dos argilominerais, apresenta pico endotérmico com um máximo a 
cerca de 160°C;  água coordenada a cátions, como Ca(OH)2 e Mg(OH)2 , produzem pico 
endotérmico com máximo a cerca de 200°C; Agua zeolitica, preenchendo canais da 
estrutura cristalina de minerais de argila do grupo sepiolita - paligorsquita, com picos entre 
200 e 450°C. 
Os hidróxidos minerais que ocorrem junto as argilas apresentam picos e/ou bandas 
endotérmicas intensas, correspondentes a perda de Agua de constituição entre 300 e 550°C, 
conforme descrito abaixo: 
Tabela 29. Temperatura da reação endotérmica em alguns materiais (37)• 
Hidróxido Fórmula Reaviio endotérmica 
Gibsita * Al(OH)3 350°C 
Goethita Fe0OH 360°C 
Bnicita Mg(OH)2 450°C 
Diásporo AlOOH 550°C 
Ii4 
* Em bauxitos e argilas aluminosas, o pico da gibsita ocorre a 320°C, como constatado em argilas 
brasileiras. conforme Souza Santos (5) '. 
Os efeitos enxotérmicos causados pela queima da matéria  orgânica de argilas, 
podem reduzir ou eliminar alguns efeitos endotérmicos que ocorrem simultaneamente. 
3.22.5 Comportamento térmico da caulinita. 
Quando a caulinita é aquecida, não experimenta nenhuma transformação até 
alcançar aproximadamente os 470°C, momento no qual os ions OH - da estrutura cristalina 
começam a ser eliminados em forma de vapor de  água:  
ofr + OH- ---> H20 + 02- . 
Durante esta transformação se produz uma perda de peso e uma destruição parcial da 
estrutura cristalina devido ao reordenamento dos átomos, formando-se uma fase amorfa e 
metaestável denominada metacaolim, mostrado na figura 65. 
O metacaulim tem uma superficie especifica notavelmente maior que a caulinita, 
apresentando uma maior capacidade de reação e absorção de umidade. 
A 855°C o metacaulim converte-se em espinela formando cristais cúbicos estáveis 
até 925°C. Ao continuar aquecendo o caulim, acima dos 970°C, produz-se uma brusca 
reação exotérmica coincidindo com a formação de uma nova fase cristalina estável: a 
mulita. 
A formação de mulita se produz por uma simples rotação dos ions de alumínio e 
silicio, sendo uma mudança quase  instantânea,  dando origem a um desprendimento brusco 
de calor. 
Esta rotação converte a estrutura laminar exagonal originaria da caulinita em 
cristais longos de mulita, em forma de agulhas orientadas nas  três direções do espaço, o 
qual conduz a uma grande dureza e resistência mecânica e química a peça queimada. 
A medida que se eleva a temperatura de queima, estes cristais vão crescendo por 
adição de novos ions. 
0 brusco desprendimento de calor que se produz acima dos 970°C, tem sido 
atribuído por alguns autores A formação de mulita, outros no entanto, afirmam que o 
composto formado é alfa-alumina. 
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A presença de mulita em um produto demostra uma boa queima e constitui uma 
garantia de qualidade. 
A presença de fases amorfas como o metacaulim em uma peça queimada, é muito 
perigosa, pois, representa um produto instável que vai absorvendo umidade do meio 
ambiente ao longo dos meses, inclusive anos, depois de sua colocação na obra, originando 
dilatações que podem causar defeitos de muita gravidade. 
0 comportamento térmico da caulinita na curva de ATD pode ser observado na 
figura 66. 
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Figura 65. Esquema da reação de  conversão de caulinita em mulita (1) . 
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Figura 66. Comportamento térmico da Caulinita (1) . 
Durante a queima, deve-se criar as condições necessárias, sobretudo no que se 
refere a temperatura e tempo de queima para formar novas fases cristalinas a partir de fases 
amorfas presentes na peça, obtendo-se um produto estável frente a umidade ambiental. 
A água de cristalização evaporada entre os 470 e 800°C em uma caulinita pura, 
representa 13,95% do peso da amostra, o qual significa que ao aquecer um quilo de caulim 
entre os 470 e 800°C aproximadamente, se desprenderão 139,5g de água eliminada em 
forma de vapor. 
3.22.6 Comportamento  térmico de uma lita. 
Entre a temperatura ambiente e os 200°C se elimina a  água higroscõpica absorvida 
pela argila. Este pico apresenta-se mais acentuado do que nas argilas cauliniticas. 
Nas argilas iliticas podem ocorrer substituições do  silício da camada tetraédrica, por 
alumínio  em algumas posições no espaço, produzindo-se um desequilíbrio elétrico que 
provoca a absorção de cdtions entre as camadas do cristal. 
Estes cátions tem capacidade para absorver moléculas de água, o qual geram um 
aumento da tendência a retrações e trincas ou rehidratação depois da secagem. Esta 
tendência, todavia, é muito inferior comparado as argilas montmorilonitas. 
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Em ilitas provenientes de sedimentos ou folhelhos, geralmente contêm associados 
matéria orgânica (cuja combustão produz pico exotérmico entre 200 e 400°C havendo 
abundância de oxigênio), figura 67. 
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Figura 67. Comportamento térmico de uma Ilita na curva de ATD (I) 
A partir dos 400°C, a curva registra uma descida gradual e progressiva, alcançando 
seu ponto mais baixo sobre os 540°C. Este efeito corresponde a perda de  água de 
cristalização, ainda que neste caso, ao contrario do que ocorre na caulinita, persiste a 
estrutura cristalina, porém, aumenta a superficie especifica e portanto, a reatividade. 
efeito endotérmico, devido a perda de Agua de cristalização, apresenta-se bem menos 
desenvolvido que na caulinita, por isso, o consumo na queima é menor. A perda de água de 
cristalização se prolonga até a temperatura de fusão. 
Acima de 900°C nota-se um pico exotérrnico relacionado com a formação de 
espinela de Mg desaparecendo a estrutura cristalina da ilita. A 950°C se forma alfa-
alumina. 
Finalmente, acima dos 1050°C, começa a vitrificação. No vidro formado aparecem 
cristais de mulita que originam um rápido aumento da resistência mecânica da peça. A 
concentração de mulita aumenta até os 1200°C onde começa a dissolver-se no liquido 
presente. 
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3.22.7 Comportamento térmico de uma montmorilonita. 
A curva de ATD de uma montmorilonita é similar a de uma ilita, diferenciando-se 
unicamente no grande pico endotérmico que ocorre entre os 150 e 250°C, figura 68. Este 
efeito que se deve a grande evaporação de agua retida entre as diferentes camadas do 
argilomineral ou absorvida pelos cations presentes, explica a forte tendência a retração ou 
rehidratação depois da secagem, comportamento típico de argilas montmorilonitas. A 
eliminação dos grupos hidroxilo ocorre sobre os 700°C, como demostram as curvas de 
perda de peso e de análise térmico diferencial. 
A fusão começa a partir dos 1050°C aparecendo cristais de mulita. 
200 	 400 	 600 	 800 	 1000 
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Figura 68. Comportamento térmico de uma montmorilonita na curva de ATD (I) . 
3.22.8 Comportamento térmico dos carbonatos. 
A curva da análise térmica da calcita é representada na figura 69. 
Em torno de 800°C, inicia-se um pico endotérmico que alcança um máximo entre 
900 a 950°C, correspondente a decomposição do material. A equação  química para a 
decomposição da calcita pode ser escrita como: 
CaCO3 	 920°C 	 CaO + CO2t 
A 
1 39 
AT D 
DIY; 	 44 ,"- 
4' 
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Figura 69. Comportamento térmico da Calcita (CaCO3) na curva de ATO. 
Na figura 70, apresenta-se a curva de  análise térmica esperada para a dolomita. 
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Figura 70. Comportamento térmico de uma dolomita na curva de AID (I) . 
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Este carbonato apresenta dois picos endotérmicos, o primeiro com um máximo a 
cerca de 785°C, correspondente a decomposição do carbonato de magnésio, e o segundo 
com um máximo a 920°C, correspondente a decomposição do carbonato de cálcio. A 
equação quimica para a decomposição da dolomita pode ser escrita como: 
CaMg (CO3)2 	 785°C 	 CaCO3 + MgO + CO 2 t 
A 
CaCO3 + MgO 	 920°C 	 CaO + MgO + CO2 t 
A 
CaMg (CO3)2 	 'CaO + MgO + 2CO2 
A magnesita pura se decompõe conforme a equação: 
MgCO3 
	
697°C 
	
MgO + CO2 
A 
3.22.9 Comportamento  térmico do quartzo. 
0 quartzo se caracteriza durante o ensaio de análise térmica diferencial num pico 
endotérmico a cerca de 573°C, correspondente a passagem da forma alfa para a forma beta, 
figura 71. 
A transformação beta para alfa também pode ser verificada no resfriamento, através 
da presença de um pico exotérmico a cerca de 564°C. 
200 	 400 	 600 	 800 	 1000 
Temperatura (°C) 
Figura 71. Comportamento térmico do quartzo (1) . 
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3.22.10 Resultados e discussão.  
Para satisfazer as  características  técnicas exigidas para um produto poroso, uma 
composição de massa para monoporosa tem  incluído matérias-primas de origem calcária. 
0 ATD da massa de monorosa apresenta, além do intenso pico endotermico por volta dos 
590°C, característico da perda de água de constituição, um outro pico endotérmico intenso, 
por volta dos 910°C, é correspondente a decomposição do carbonato de  cálcio que é 
introduzido na massa como calcita. 
0 comportamento de uma massa porosa e de uma amostra de carbonato de cálcio 
em análise experimental de ATD, podem ser visualizados nas figuras 72 e 73. 
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Figura 72. Análise de ATD experimental de uma massa para suporte poroso. 
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Figura 73. Analise de ATD experimental de uma amostra de calcita (CaCO3). 
3.23 AnAlise termogravimétrica (ATG).  
3.23.1 Fundamento teórico. 
Trata-se de uma técnica onde se pode acompanhar a perda de massa de uma 
amostra durante um  período de tempo, enquanto se varia sua temperatura (geralmente 
aumentada a uma velocidade constante). As modificações de peso que ocorrem durante o 
aquecimento de uma amostra podem ter duas causas: decomposição ou oxidação. 
A ATG fornece informações mais restritas que a ATD mas, no entanto, para 
analises quantitativas de certas substâncias as informações obtidas podem ser mais úteis. 
muito importante efetuar-se sempre que possível a comparação entre as curvas de 
ATD e ATG correspondentes ao mesmo material porque tal poderá permitir classificar as 
reações relacionadas com processos de decomposição ou oxidação. 
A comparação das curvas revela que há um grau de semelhança entre a ATD e 
ATG, figura 74. Na analise de ATG pode-se identificar apenas as variações de massa, 
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enquanto que a ATD revela variações em energia, independente da  constância ou variação 
da massa. 
400 
	
600 	 800 
	
1000 
Temperatura. 0 C 
Figura 74. Rein-do entre as curvas de ATG e ATD de uma amostra argilosa contendo uma 
mistura de carbonatos de  cálcio e magnésio (6) . 
3.23.2 Resultados e discussão.  
Os picos endotérmicos detectados anteriormente na análise de ATD para uma 
amostra de massa porosa, estão associados a perdas de peso significativas em intervalos de 
temperatura semelhantes. De 500-700°C, a amostra perde em torno de 4 °A de peso, 
seguida de outra perda de aproximadamente 3 % de 800-900°C, as perdas de massa 
correspondem, respectivamente, a eliminação da agua de constituição e decomposição de 
carbonatos, figura 75 . Já uma amostra de carbonato, como a calcita, apresenta uma perda 
Ca0 
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de massa brusca por acima dos 800°C, correspondente a decomposição do carbonato de 
cálcio, figura 76. 
BP Eng SEMI- CET - TIMMS 
massa porosa 
-0 33 
-1 FIB -1. 42 -1. 50 
_2 Kt 
'-\\,7, 4, 67 
-6.ø3 
67 
\,:jilLEP_-10, 61 
100 	 290 	 300 	 4110 	 SOO 	 600 	 ?30 	 1109 
TEMPI-011111110 (ot1 
400 	 UMS 1;00 1 
Figura 75. Análise de ATG experimental de uma massa para suporte poroso. 
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Figura 76. Análise de ATG experimental de uma amostra de calcita. 
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4 CONCLUSÃO. 
Neste trabalho, realizou-se vários ensaios de caracterização, sempre alinhados a um 
bom embasamento teórico, identificando-se algumas propriedades das argilas, a partir do 
qual veri ficou-se que: 
- A determinação da umidade nas matérias-primas brutas é indispensável, 
principalmente, quando a etapa de moagem é efetuada via úmida, já que a 
densidade da barbotina está diretamente relacionada com a quantidade de 
solidos+dgua presentes. 
- Mesmo após  a secagem, as matérias-primas que são higroscópicas, quando 
expostas a ambientes com umidade relativa elevada, tendem a reabsorver 
umidade, diminuindo a resistência mecânica dos produtos. 
- A plasticidade é uma das propriedades mais importantes. Influencia em diversas 
outras etapas do processo, como durante a moagem dificultando a defloculação, 
ou auxiliando a etapa de conformação, gerando maior resistência mecânica a 
cru. 
Como conseqüência do incessante crescimento do custo de energia, a indústria 
cerâmica está  obrigada a uma otimização energética de cada uma das suas 
etapas do processo. Quando utiliza-se moagem por via  úmida, normalmente é 
desejável que a barbotina tenha o maior teor de sólidos possível dispersos no 
mínimo de água. Quanto menor o volume de Agua no processo, maior a 
economia e rendimento para moagem, atomização ou colagem. As 
características da composição, como o teor ou propriedades inerentes as argilas, 
são alguns dos principais fatores determinantes do máximo teor de  sólidos 
possível que pode-se alcançar. Em síntese, procura-se chegar a uma barbotina 
com boa viscosidade de trabalho, alto teor de  sólidos e boa estabilidade do 
produto defloculado. 
- Quanto menor a granulometria de um material mais dificil sell a sua 
defloculação, no entanto, desenvolve maior plasticidade. 
Não deve-se avaliar a plasticidade através do ensaio de R.M.F., pois não existe 
uma relação definida entre estas duas propriedades, sendo influenciadas pelo 
empacotamento das partículas. 
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- Um alto empacotamento das partículas é um fator determinante, pois eleva a 
densidade aparente, diminuindo a porosidade, aumentando a compactação e 
gerando alta R.M.F. 
- 0 diagrama de compactação é uma técnica bastante útil para identificar as 
influências que possíveis oscilações da umidade do pó e da pressão de 
prensagem exercem sobre a compactaçâo das peças, medida  através da 
densidade aparente. 
- JA o diagrama de gresificação, permite avaliar o comportamento de um material 
durante a etapa de queima, medindo-se a contração linear e a absorção de Agua 
em diferentes temperaturas. 
- 0 ensaio de dilatação, quando efetuado com o corpo de prova já queimado, 
permite avaliar as dilatações e, conseqüente, as retrações sofridas durante o 
resfriamento da peça, permitindo avaliar  possíveis problemas de trincas de 
resfriamento e acoplamento esmalte e suporte, evitando defeitos de torto, 
gretagern ou lascamento. 
- Tanto as análises de ATD quanto ATG, são utilizadas na caracterização de 
amostras, permitindo identificar a  possível origem mineralógica da matéria-
prima, assim como contaminantes presentes. 
De todo o visto, percebe-se como a cerâmica, especificamente, a  cerâmica de 
pavimento e revestimento, é uma arte bastante complexa, que exige não só tecnologia, 
mas, um profundo conhecimento por parte dos profissionais envolvidos. A arte de fazer 
cerâmica, apesar de ser tão antiga, ainda não está totalmente esclarecida. A cada dia novas 
tecnologias são lançadas no mercado. Com  a abertura dos mercados, a era da globalização 
e a competitividade que está cada vez mais acirrada, fazem com que as indústrias 
cerâmicas sejam obrigadas a manterem-se atualizadas, buscando adequação as tendências 
dos produtos, novos lançamentos, novas técnicas de processo, aliadas ao treinamento de 
mão de obra especializada. 
Particularmente, este trabalho fez-me relembrar conceitos e praticas já vistos no 
Curso Técnico em Cerâmica, que agora, com os conhecimentos adquiridos no Curso de 
Graduação em Química podem ser mais facilmente compreendidos. 
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